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Resumen  
 
Los sólidos, carbón activado granular y sílice mesoestructurada SBA-15 fueron sometidos 
a un proceso de modificación mediante el cual se depositaron nanopartículas de magnetita 
Fe3O4 a la superficie de los sólidos de partida, utilizando el método de coprecipitación de 
las nanopartículas en la preparación de compositos. Los sólidos preparados fueron 
caracterizados mediante isotermas de adsorción de nitrógeno a -196°C, microscopia 
electrónica de barrido (SEM), espectroscopia infrarroja y Raman (IR), calorimetrías y 
titulación potenciométrica.  
 
Dichos materiales fueron ensayados para evaluar su capacidad de adsorción en soluciones 
modelo como 4-nitrofenol y fenol de distintas concentraciones, realizando las respectivas 
isotermas ajustando los resultados experimentales a los modelos de 
Langmuir, Freundlich y Redlich-Peterson. Adicionalmente, se determinaron las 
interacciones sólido-líquido mediante calorimetría de inmersión de los sólidos porosos en 
soluciones de concentración conocida de dichos solutos. De esta forma, se obtienen 
materiales mesoporosos con áreas que han disminuido entre 77.4 a 80 % y valores entre 
136-192 m2/g, también se evidenció experimentalmente una mayor afinidad de los sólidos 
carbonosos por el fenol y de la SBA-15 por el 4-nitrofenol.   
 
 
 
 
 
 
Palabras clave: sílice mesoestructurada, carbón activado de origen lignocelulósico, 
carbón y sílices magnetizadas, fenol, 4- nitrofenol y entalpía de inmersión.   
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1. Introducción 
 
La contaminación del agua por efluentes provenientes de distintas industrias es una 
problemática mundial. Existen diversos compuestos que pueden llegar a encontrarse en 
cuerpos de aguas a donde llegan los desechos de las industrias, entre los cuales se 
encuentran: compuestos orgánicos e inorgánicos, entre ellos el fenol, así como otros 
subproductos no deseados. El fenol es un compuesto empleado como materia prima de un 
gran número de procesos industriales, presente en el medio ambiente, a causa de las 
descargas a cuerpos de agua de efluentes industriales de la producción de medicamentos, 
textiles, tintes, pesticidas y papel. Por otro lado, el fenol puede encontrase en el 
ambiente como producto de la biodegradación de ácidos húmicos, taninos y ligninas [1]. 
 
El fenol y sus compuestos derivados son altamente tóxicos, debido a que poseen efectos 
cancerígenos, por lo general emiten olores y sabores desagradables e irritantes, en 
concentraciones de 5 μg/L, son venenosos para la vida acuática, vegetal y en humanos. 
La ingestión de fenoles en concentraciones entre 10 a 240 mg/L por largo tiempo causa 
irritación bucal, diarreas, excreción de orina oscura y problemas en la visión; por tal razón 
han sido enlistados en la Directiva de la Comunidad Europea (ECD) y en la agencia de 
Protección Ambiental Americana (EPA) [1]. De los compuestos derivados del fenol, los 
clorofenoles, empleados como agentes conservantes de la madera y desinfectantes, son 
un ejemplo del aumento de la toxicidad del fenol al reaccionar con el cloro (Figura 1.1). 
El cloro normalmente se utiliza en la mayoría de países para el tratamiento de agua 
potable, favoreciendo la formación de compuestos fenil-policlorados que son más tóxicos 
y resistentes a la biodegradación que el mismo fenol [2], como sucede también con la 
conformación de trihalometanos, subproductos derivados de la cloración de aguas en 
contacto con distintos compuestos orgánicos que se encuentran en el agua [3].  
 
Figura 1.1. Formación del compuesto P-clorofenol. 
 
En Colombia, al igual que en Latinoamérica, es una prioridad garantizar el mantenimiento 
de la calidad del agua, según la división de Policía Ambiental de Planeación Nacional, se 
combinan diferentes fuentes principales de degradación de las aguas, por un lado la 
erosión de los suelos, por el otro la descarga de contaminantes industriales y domésticos; 
puntalmente la industria del café, petróleo y flores contribuyen con la generación de 
materia orgánica diluida, se calcula que un 13 % de esta materia orgánica está 
representada por derivados fenólicos, considerados de alto impacto ambiental por su  
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toxicidad; resistentes a la degradación química y no biodegradables [4]. 
 
El decreto 3939 de 2010 rige las industrias colombianas en el contenido de sustancias 
sanitarias en las aguas vertidas de sus procesos, el decreto reglamenta que las 
concentraciones de fenol deben ser menor a 0,2 mg/L; a pesar de la existencia de 
legislaciones, se registran niveles mayores a los decretados en zonas cercanas a la 
industria [4, 5]. 
 
Numerosos métodos se ha desarrollado para la eliminación de compuestos fenólicos en 
aguas de desecho, como por ejemplo: la extracción por solventes, sedimentación, 
precipitación, ósmosis, ultracentrifugación, microfiltración, entre otras, obteniendo 
resultados satisfactorios; desafortunadamente dichos métodos no son efectivos a bajas 
concentraciones de fenoles, por ejemplo, la precipitación química es ineficiente en 
concentraciones de 100 mg/L, produciendo lodo, cuyo tratamiento es difícil y costoso. 
También se encuentran las resinas de intercambio, junto con la tecnología de membranas. 
Sin embargo, estos procesos suelen ser caros y más cuando se trata de grandes volúmenes 
y aguas de desechos con contaminantes inorgánicos o corrosivos [1]. 
 
Los procesos de adsorción en fase líquida han demostrado ser altamente eficientes para 
la eliminación de colorantes, olores, contaminantes orgánicos e inorgánicos de procesos 
industriales o efluentes residuales [6].  
 
El carbón activado es ampliamente utilizado para la eliminación de contaminantes en el 
agua, convirtiéndose en el principal adsorbente por su bajo costo de producción [7], la 
posibilidad de tener un elevado grado de porosidad y considerable superficie interna, 
además se puede determinar qué tipo de grupos químicos superficiales diseñando el 
método de obtención. Estas características son responsables de sus propiedades 
adsorbentes útiles en fase gaseosa y líquida [8]. Al igual que el carbón activado existen 
otros materiales como la SBA-15, las zeolitas, las redes metal-orgánicas, los aerogeles de 
carbón y sílice, entre otros.  
 
Tanto los carbones activados como la sílice mesoestructuradas tipo SBA-15 han sido 
estudiados con éxito en el tratamiento de aguas contaminadas simuladas, presentando 
una alta capacidad de adsorción para una variedad de compuestos orgánicos solubles, 
metales pesados, entre otras aplicaciones [9]. Se busca entonces con este proyecto de 
investigación aportar en el estudio del tratamiento de aguas contaminadas con 
compuestos fenólicos mediante el proceso de adsorción sobre sólidos porosos 
magnetizados. En el Laboratorio de Sólidos Porosos y Calorimetría Aplicada adscrito al 
Departamento de Química de la Universidad de Los Andes, se propone evaluar el 
desempeño de carbón activado de origen lignocelulósico y sílice mesoestructuradas tipo 
SBA-15 magnetizados con el fin de compararlo con respecto a los sólidos de partida y así 
aportar información  sobre el proceso de la adsorción en el tratamiento de un efluente 
simulado contaminado con bajas concentraciones de compuestos fenólicos, difíciles de 
retirar, pero que si causan un gran impacto ambiental. 
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2. Marco Conceptual 
 
2.1 Adsorción y Sólidos Porosos 
 
 
Uno de los fenómenos fisicoquímicos más importantes en la industria química es el de 
adsorción. La adsorción es un proceso mediante el cual átomos, iones o moléculas de 
gases, líquidos o sólidos disueltos son retenidos en una superficie porosa. Particularmente 
resulta fundamental en procesos que son acelerados en la presencia de catalizadores cuyo 
estado de agregación es distinto al de los reactivos [10].  
 
En general se pueden clasificar dos tipos de adsorción: la Fisisorción y la Quimisorción, 
estos dos procesos se diferencian por el establecimiento de interacciones no-específicas y 
específicas entre adsorbente y adsorbato, respectivamente. En el primer tipo de 
interacción predominan las fuerzas de Van der Waals mientras que, en la adsorción 
química, desde un punto de vista energético, se aproxima a las interacciones que 
conducen a un enlace químico, lo que da lugar a entalpías de adsorción distintas: 
alrededor de −20 kJ/mol para la fisisorción y cerca de −200 kJ/mol para la quimisorción 
[10]. 
 
Por otro lado, un sólido poroso, es un sólido con cavidades, canales o intersticios, los 
cuales se caracterizan por ser profundos en vez de anchos [11]. Los materiales porosos 
han sido empleados como adsorbentes, sistemas de intercambio iónico, catalizadores o 
soportes catalíticos. Una particularidad de los materiales porosos, es su favorable acceso 
estructural, sin importar su composición. Esta accesibilidad se define como la presencia 
de espacios vacíos formados por la agregación de partículas pequeñas en el sólido.   
 
La estructura porosa de un material, está estrictamente relacionada con la materia prima 
que fue empleada para prepararlo, así como con el procedimiento de preparación y 
activación. El área interna y externa de los poros está directamente conectada con el área 
del material adsorbente. Siendo el área interna la que tiene una contribución mayor.     
 
La IUPAC ha clasificado los sólidos porosos según las dimensiones del poro. Teniendo en 
cuenta que los materiales con un diámetro aproximado de 2 nm son microporosos, aquellos 
entre 2 y 50 nm, mesoporosos y los poros mayores a 50 nm, macroporosos [12]. La 
porosidad puede ser interconectada abierta, cerrada de paso abierto y de paso cerrado 
Figura 2.1. 
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Figura 2.1. Nomenclatura de los poros de acuerdo a la IUPAC. Tomado de la referencia [13].  
 
2.2 Carbón Activado  
 
Uno de los adsorbentes más usados en el ámbito comercial es el carbón activado, 
empleado principalmente para remoción del olor, color y sabor causados por la 
contaminación. El carbón activado es un tipo de sólido poroso preparado artificialmente, 
a partir de material con un alto contenido de carbono fijo, como los residuos 
lignocelulósicos, por medio de un proceso de carbonización con temperaturas entre 450° 
y 1000°C, dicho proceso eleva su porosidad y aumenta su superficie interna [14].  
 
Existen muchas formas de obtención de carbón activado, clasificándose en dos grupos 
principales: 
 
• Activación térmica: En primera instancia, se carboniza la materia prima dando lugar a 
la volatilización, por medio de altas temperaturas. Luego se activa el carbón 
gasificándolo parcialmente con un agente oxidante, comúnmente se emplea CO2 o 
vapor de agua.  
• Activación química: es realizada en un solo paso, se impregna la materia prima en una 
cantidad determinada de agente químico, como por ejemplo H3PO4, H2SO4, ZnCl2, KOH 
entre otros; después de calentarlo, se debe lavar el carbón para eliminar exceso de 
agentes químicos antes de la carbonización [15].   
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La estructura del carbón activado está constituida por un conjunto irregular de capas de 
carbono, lo que produce la estructura porosa, como principal propiedad física 
característica de los carbones activados, las cuales se encuentran entre las capas 
desordenadas de grafito.  
 
Este material no está definido únicamente por su estructura porosa sino también por su 
naturaleza química. Los átomos de carbono con valencia insaturada que le constituyen, 
cuentan con grupos funcionales principalmente de oxígeno e hidrogeno y con componentes 
inorgánicos procedentes de la ceniza. [16], quienes pueden determinar el tipo de 
adsorción que se lleva a cabo sobre la superficie del sólido, por adsorción física o química.  
 
Los grupos superficiales determinan en los carbones activados la carga de superficie, la 
hidrofobicidad y la densidad electrónica en las capas grafénicas; estos grupos en la 
superficie de los carbones activados hacen que las partículas en solución presenten una 
carga influyente en los procesos de adsorción [17]. La carga superficial depende del pH 
del medio y de las características superficiales del carbón, si la carga es negativa se debe 
a la disociación de grupos de carácter ácido como carboxílicos y fenólicos [18].Los estudios 
de adsorción sobre carbón activado de fenol en soluciones acuosas se han realizado desde 
hace tiempo, dicho proceso presenta complejidades y dependencias con el pH, fuerza 
iónica, grado de dilución, presencia de compuestos competitivos, temperatura entre 
otras, las cuales influyen en el mecanismo de adsorción del fenol [8]. 
 
2.3 SBA-15  
 
La SBA-15 es una sílice mesoestructurada. En la década de los 90’s la corporación Mobil 
Oil, presentó una familia de materiales mesoporosos ordenados de sílice (MCM-41, MCM-
48, MCM-50), nueva hasta la fecha. Su descubrimiento ha fomentado las investigaciones 
para el desarrollo de nuevos materiales de este tipo, ya que tienen propiedades de alto 
valor como: elevada porosidad, ordenamiento poroso definido, control de morfología y 
dimensión de los poros y propiedades químicas modulables a través de la incorporación de 
hetero-átomos y grupos funcionales orgánicos [19], consolidándose como uno de los 
materiales mesoporosos más adaptables y estables, con un tamaño de poro uniforme 
aproximadamente de 30nm. Debido a la calcinación a altas temperaturas el material 
produce una estructura porosa con distancias interplanares de entre 7,5 a 32 nm, con 
tamaños de poro entre 4,6 a 30 nm, fracciones de volumen poroso hasta de 0,85 nm y 
espesores de pared de 3,1 a 6,4 nm. Este espesor de pared es mayor en comparación a los 
sólidos MCM-41, lo cual proporciona mayor estabilidad térmica e hidrotérmica logrando 
una gran capacidad de aplicaciones en adsorción y catálisis [20]. 
 
La SBA-15 fue sintetizada en 1998 en la Universidad de California en Santa Bárbara por los 
profesores D. Zhao y G. Stucky, la cual presenta una estructura periódica hexagonal 
bidimensional de poros cilíndricos rectos o de canales tubulares de tamaño uniforme, 
interconectados con un sistema secundario de microporos [21], suministra una superficie 
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interna rígida por su estructura de silicio y una alta área superficial compuesta por grupos 
silanoles y siloxanos (Figura 2.2). La SBA-15 tiene la capacidad de mantener su orden 
después alojar moléculas huéspedes [18].  
 
Su síntesis consiste en la organización de copolímeros de bloque del tipo EOm-POn-EOm (EO: 
poli-oxietileno, PO: poli-oxipropileno) para formar micelas (Figura 2.2.), las cuales sirven 
como estructuras tipo plantilla suave para la organización de los grupos siloxano y silanoles 
provenientes de la fuente de silicio, como lo es el TEOS, tetraetilortosilicato. La estructura 
de las paredes del poro es debida a la generación de una red de sílice y las cadenas del 
polímero organizado como lo demuestran estudios por RMN [22]. La eliminación del 
polímero conduce al desarrollo de poros irregulares dentro de la pared, generalmente la 
SBA-15 posee paredes de poros rugosos con micro-mesoporos que coexisten en un marco 
hexagonal de canales principales.  
 
 
Figura 2.2. Sílice mesoestructurada SBA-15 en forma de micelas. Adaptada de [23]. 
La SBA-15 hace parte de los grupos de nuevos materiales que han atraído recientemente 
considerable atención debido a sus prometedoras aplicaciones en catálisis de forma 
selectiva y separaciones que involucran grandes moléculas en comparación con otros 
materiales mesoporosos regulares; por ejemplo, el método de síntesis puede modificarse 
para obtener poros de 30nm, considerablemente grandes, dando como resultado una 
estructura más estable debido a que las paredes de poros son más gruesas [23]. 
 
Para que un sólido poroso sea apto para el proceso de adsorción a escala industrial, debe 
cumplir con ciertas propiedades de estabilidad fisicoquímica y resistencia mecánica, 
puesto que después del proceso de adsorción y una vez el sólido cumple su vida útil debe 
ser fácilmente separado de la corriente líquida. Surge entonces la idea de incorporar una 
fase magnética a la matriz porosa del adsorbente y así favorecer la separación 
compitiendo en ventaja con respecto a la filtración [9]. 
2.4 Magnetita  
 
Existen diversas formas de óxido de hierro, como  el óxido ferroso FeO (wutita), el óxido 
férrico en su forma alfa α-Fe2O3 (hematita) y gamma γ-Fe2O3 (maghemita), sin embargo, 
el óxido ferroso-férrico Fe3O4 (magnetita) tiene mayor importancia por sus propiedades 
ferromagnéticas, facilitando su separación de los medios de reacción mediante la 
aplicación de campos magnéticos de intensidad apropiada [24].  
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La magnetita es un óxido de valencia mixto de hierro, su composición corresponde a 27,6% 
de oxígeno y 72,4% de hierro, su fórmula se puede dar como FeFe2O4 o también Fe3O4, con 
estructura tipo espinela inversa en una celda unitaria de 56 átomos, 32 son de oxígeno y 
24 son cationes de hierro, donde 16 están en forma férrica (Fe3+) y 8 en forma ferrosa 
(Fe2+), su relación estequiométrica de cationes se expresa en la forma Fe3+ (Fe2+. Fe3+) O4, 
+) por lo que las posiciones tetraédricas corresponden específicamente a cationes Fe3+ y 
en las posiciones octaédricas se alojan cationes Fe3+ y Fe2+ por igual [24]; la mezcla de 
ambas posiciones (capas octaédricas/octaédricas/tetraédricas) genera superposición de 
planos, considerándose más estable y con menor energía de superficie en las estructuras 
[24]. 
 
Figura 2.3 Magnetita Adsorbida en SBA-15. Adaptada de [25, 17]. 
Las propiedades magnéticas de los óxidos de hierro se pueden utilizar en nano-catálisis, 
nanoelectrónica, aplicaciones biomédicas en la administración dirigida de medicamentos 
o resonancia magnética, también se usa en el tratamiento de eliminación de 
contaminantes en el agua [26], por lo que se preparan carbones activados magnéticos, 
dispersando magnetita sobre la superficie de un carbón activado u otro solido poroso 
(Figura 2.3); son materiales eficientes para captar moléculas de interés, presentes en 
soluciones diluidas. Usando un electroimán, se logra remover rápidamente de la corriente 
liquida, compitiendo con ventaja respecto a la filtración [9].  
 
2.5 Fenol  
 
El fenol dispone en su estructura un anillo de benceno y un grupo hidroxilo. A causa del 
anillo aromático, el fenol tiene la capacidad de estabilizarse, debido a que permite perder 
con facilidad el hidrógeno de su grupo hidroxilo lo que hace que se comporte como un 
ácido débil. Adicional a ello el fenol puede sufrir de numerosas reacciones de substitución 
electrofílica, como la halogenación y sulfuración. También tiende a reaccionar con 
compuestos carbonílicos tanto en medio ácido como básico.  
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Debido a que el fenol es corrosivo produce quemaduras en el sitio de contacto. Dichas 
quemaduras pueden ser de difícil curación cuando este es puro. Por otro lado, la inhalación 
del vapor del fenol puede generar irritaciones en la vía respiratoria. El carácter inflamable 
suele aumentar la ocurrencia de incendios. 
 
Después de una exposición crítica se pueden producir otros síntomas como hiper-
excitabilidad muscular, convulsiones severas, necrosis en la piel, en las fibras nerviosas 
de los pulmones, riñones, hígado, y sensibilidad a la luz [27].  
 
2.6  4-Nitrofenol 
 
El 4-Nitrofenol es cristalino, incoloro, con una coloración amarilla tenue, inestable a 
temperatura ambiente. Usado en la fabricación de fármacos, fungicidas e insecticidas. 
Dicho compuesto fenólico posee un grupo nitro en posición para al grupo hidroxilo en el 
anillo bencénico [28]. 
 
El contacto con este compuesto puede irritar los ojos, causar quemaduras graves. Su 
inhalación puede irritar la nariz, la garganta y los pulmones causando falta de aire. En 
altos niveles puede causar obstrucción en la capacidad sanguínea del transporte de 
oxígeno, causado así dolores de cabeza, fatiga, mareo, malestar estomacal, confusión, 
taquicardia y hasta la muerte [27].  
 
2.7 Contaminación de fuentes hídricas por compuestos 
fenólicos.  
 
Los compuestos fenólicos disueltos en medio acuoso afectan gravemente la vida acuática, 
de las plantas y por supuesto la de los humanos. La ingestión en concentraciones entre 4,7 
a 130 mg/L es letal para seres vivos pequeños, además genera problemas de vista, 
gastrointestinales y excreciones anormales en la orina [1]. De acuerdo a lo anterior, la 
legislación ambiental mundial se ha centrado en exigir la protección de agua dulce, pues 
el incremento del cáncer, disfunciones del sistema nerviosos en animales y seres humanos 
ha generado una voz de alerta en preservación del recurso natural [2]; por lo tanto es 
necesario el tratamiento de compuestos fenólicos de las aguas residuales antes de que 
sean vertidas a los cauces naturales [2]. Particularmente, los clorofenoles son tóxicos y 
potencialmente cancerígenos, afecta las propiedades organolépticas del agua con 
cantidades tan pequeñas del orden de los μg/L, en la Tabla 2.1, se enlistan once 
compuestos fenólicos considerados contaminantes prioritarios por la EPA, la directiva 
2455/2001 establece 0,5μg/L como concentración máxima en el agua potable, en cuanto 
la concentración individual no debe exceder  0,1 μg/L [29]; para la Directiva de la 
Comunidad Europea (ECD) 75/440/EEC, los niveles de compuestos fenólicos permitidos en 
aguas superficiales apta para consumo debe ser menor a 10 μg/L [1]. 
 9 
 
 
Tabla 2.1 listado de fenoles contaminantes considerados por la EPA, Modificada de [29]. 
Fenol 2-clorofenol 2,4-diclorofenol 2,4,6-triclorofenol 
 
 
  
pentaclorofenol 2-nitrofenol 4-nitrofenol 2,4-dinitrofenol 
  
 
 
4,6-dinitroortocresol 2,4-dimetilfenol 4-clorometacresol 
 
 
 
 
En Colombia las normas de vertimiento establecen una concentración mínima de 0,2 mg/L 
de compuestos fenólicos [2]. De acuerdo a la División Política Ambiental de Planeación 
Nacional, se presentan dos fuentes de deterioro en las aguas, una es la erosión de los 
suelos y la otra es la descarga de contaminantes industriales y domésticos. Se calcula que 
el 13% de la materia orgánica está representada por compuestos fenólicos; el decreto 3930 
de 2010 rige las industrias colombianas en el contenido de interés sanitario en las aguas 
de vertimiento, sin embargo, a pesar de la existencia de las normas, se evidencian altos 
niveles en zonas cercanas a complejos industriales e incluso a actividades agrícolas [7, 5]. 
 
Por ejemplo, en estudios recientes se ha encontrado que la industria cafetera desecha 
grandes cantidades de agua, normalmente el 80% del fruto es de poco aprovechamiento a 
nivel económico, considerándose como desecho, en algunas ocasiones estos desechos se 
vierten directamente en los ríos, según Real y Gutiérrez (2010) [29], “por cada tonelada 
de café se generan 28.000 litros de aguas residuales, de los cuales 8.000L corresponden al 
despulpado y 20.000L al lavado”. Según la caracterización fisicoquímica analizadas a 7 
muestras de despulpado, se encontró una cifra de 80,0 mg/L de compuestos fenólicos y 
otras cifras de alto impacto ambiental para pH, demanda química de oxígeno (DQO), 
nitrógeno total, entre otros; por lo que el corregimiento de Bruselas del Municipio de 
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Pitalito Huila presenta problemáticas ambientales por el manejo inadecuado de las aguas 
de despulpado [29]. 
 
En la Tabla 2.2, se pueden observar las normas que rigen el monitoreo de agua según las 
diferentes resoluciones, leyes y decretos establecidos y/o establecidas por la ley 
colombiana [29]. 
 
Tabla 2.2.Monitoreo de Agua en Colombia. Modificada de [29] 
Parámetro 
Valor 
Registrado 
Tipo 
Límite 
Permisible 
Fenol (mg/L) 80 Resolución 2115 del 2005 0,002 
Fenol (mg/L) 80 Ley 99 de 1993 0,001 
Fenol (mg/L) 80  Decreto 3930 de 2010 0,002 
Fenol (mg/L) 80 
Límites de descarga en agua 
dulce 
0,2 
Fenol (mg/L) 80 
Límites de descarga a un cuerpo 
de agua marina 
0,2 
 
2.8 Fundamentos de caracterización de sólidos porosos. 
 
2.8.1 Isotermas de Adsorción. 
 
Una isoterma de adsorción es la presentación gráfica de la variación de la capacidad de 
adsorción de un sólido versus presión o la concentración del adsorbato a una temperatura 
elegida. Las partículas libres y las partículas adsorbidas están en equilibrio dinámico [30]. 
La forma de la isoterma puede explicar lo que está sucediendo durante el proceso de 
adsorción, en la Figura 2.4 se presenta la clasificación de isotermas adsorciones en fase 
acuosa según Giles, en este tipo de clasificación se analiza la naturaleza de la pendiente 
y/o su parte inicial de la curva, de acuerdo a esto se obtiene los siguientes tipos de curvas: 
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Figura 2.4.  Clasificación de isotermas de Giles. Tomada de [31]. 
(i) Tipo C, describen una relación de lineal entre la concentración del compuesto 
remanente en solución y la concentración adsorbida al sólido. 
(ii) Tipo L, son de forma cóncava, y se dan cuando la relación del compuesto en 
solución y la concentración adsorbida decrece a medida que se aumenta la 
concentración inicial, lo que sugiere una saturación progresiva de la fase sólida. 
(iii) Tipo H, el compuesto tiene una alta afinidad por la fase sólida y presenta una 
pendiente con valores altos.  
(iv) Tipo S, son curvas sigmoidales, con un punto de inflexión 
 
Los subgrupos de estas clases están organizados según la forma de las partes de las curvas 
alejadas del origen, describiendo la importancia de las mesetas y los cambios de la 
pendiente. Por lo tanto, si las moléculas de soluto adsorbidas en la monocapa están tan 
orientadas que la nueva superficie que presentan a la solución tiene poca atracción para 
más moléculas de soluto, la curva tiene una meseta larga; si están orientados de modo 
que la nueva superficie tenga una gran atracción para más soluto, la curva se eleva de 
manera constante [32]. 
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2.8.2 Modelos de Isoterma 
2.8.2.1 Supuesto Teórico del Modelo Langmuir 
Esta isoterma se basa en que la capacidad máxima de adsorción se obtiene cuando se 
forma la monocapa sobre la superficie del sólido, que todos los sitios activos son 
equivalentes y la superficie es plana en escala microscópica; por último, que la capacidad 
de una molécula para adsorberse en un sitio determinado es independiente de la 
ocupación se sitios vecinos, es decir no hay interacciones entre las moléculas adsorbidas 
[30].  
 
1
o L e
e
L e
Q K C
Q
K C
 
=
+   
(2.1) 
 
 
En la ecuación (2.1) Qe (mg/g) es la cantidad de soluto adsorbido en condiciones de 
equilibrio, Ce (mg/g) la concentración en equilibrio, Qo (mg/g) la capacidad de adsorción 
en la monocapa y KL (L/g) una constante de adsorción en equilibrio. 
 
2.8.2.2 Supuesto Teórico del Modelo de Freundlich  
La isoterma de Freundlich corresponde a un cambio logarítmico, donde intenta incorporar 
interacciones sustrato-sustrato en la superficie [30]. 
1
n
e F eQ K C=   
(2.2) 
 
 
En la ecuación (2.2), KF (L/g) es una constante de la adsorción en equilibrio y n es una 
constante característica asociada al grado de favorabilidad de la adsorción [30]. 
 
2.8.2.3 Supuesto teórico del modelo de Redlich-Peterson 
La ecuación (2.3) del modelo de Redlich-Peterson sugiere una adsorción de tres 
parámetros; la ecuación  combina dos modelos exitosos como lo son el de  Langmuir y 
Freundlich, la isoterma de R-P tiene una precisión igual de alta a la Langmuir, debido a 
que cuando el valor en la ecuación R-P es igual a 1, su forma es la misma que la ecuación 
de Langmuir, en cambio cuando el valor de la constante de R-P es lo suficiente grande su 
forma es la misma que la ecuación de Freundlich [33].  
 
A continuación, se expresó la forma lineal de la ecuación de isoterma de Redlich-Peterson: 
1 RP
RP e
e
RP e
K C
q
a C
=
+  
(2.3) 
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En la ecuación (2.3) 𝑞´𝑚𝑜𝑚 y 𝑏𝑅𝑃 son parámetros de la ecuación de isoterma de Redlich-
Peterson y el rango de estos valores es amplio, desde 0,01 a varios cientos [33]. 
  
2.9 Isotermas de Adsorción N2: 
 
Figura 2.5. Clasificación de Isotermas de adsorción física, tomado de [34]. 
Las isotermas de adsorción se deben al fenómeno de “adsorción física”, el cual se da por 
las moléculas de gas adheridas a una superficie con una presión más baja que la del vapor. 
Para la parte experimental, las mediciones se realizan con temperaturas menores que las 
empleadas en el punto triple del gas, en el caso del nitrógeno, estas se encuentran a 0.123 
atm y 63.17K [35]; pero siguen estando por encima del su punto de congelación (-196°C), 
con el fin de que el adsorbato se asemeje a la fase liquida en lugar de la fase solida del 
adsorbente. Puesto que la isoterma de adsorción es la medida de la cantidad adsorbida 
frente a la presión de adsorción a temperatura constante [36]. 
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En 1985 la IUPAC recomendó que las isotermas de fisisorción se agruparan en seis tipos 
[34], estos tipos están etiquetados de I a VI de acuerdo con la clasificación desarrollada 
por deBoer, codificado por Brunauer e complementado por Gregg y Sing [36], sin embargo 
en los últimos 30 años se han identificado nuevos tipos de isotermas característicos, los 
cuales han demostrado que se encuentran estrechamente relacionados con las estructuras 
de poros particulares. La clasificación actualizada se encuentra en la Figura 2.5. 
• Tipo I, Este tipo de isoterma es reversible, dada por sólidos microporosos con 
superficies externas pequeñas, es cóncava al eje P/P0, aproximando la cantidad 
adsorbida a un valor límite debido al volumen de microporos en vez del área 
superficial interna. Para la adsorción de nitrógeno y argón a 77 K y 87 K, las 
isotermas de Tipo I (a) están dadas por materiales microporosos que tienen 
microporos principalmente estrechos (de ancho <∼ 1 nm). Las isotermas de tipo I 
(b) se encuentran con materiales que tienen distribuciones de tamaño de poro en 
un rango más amplio que incluye microporos más amplios y posiblemente 
mesoporos estrechos (<∼ 2.5 nm). 
• Tipo II, Estas isotermas se obtienen por la fisisorción sobre sólidos no porosos o 
macroporosos, la forma se debe a la adsorción sin restricciones de monocapa-
multicapa hasta P/P0 alto. El punto B es el comienzo de la sección casi lineal del 
medio, generalmente corresponde a la finalización de la cobertura de monocapa. 
Una curvatura más gradual indica una cantidad de superposición de la cobertura 
en la monocapa significativa y el inicio de la adsorción de la multicapa. 
• Tipo III, En este caso, no hay formación de monocapa, por lo tanto, no existe punto 
B. Las interacciones adsorbente-adsorbato son débiles, agrupándose las moléculas 
adsorbidas alrededor de sitios favorables de la superficie de un sólido no poroso-
macroporoso. 
• Tipo IV, Este tipo de isotermas es para sólidos mesoporosos, su comportamiento 
de adsorción se encuentra determinado por las interacciones de adsorción, 
absorción e interacciones entre moléculas en el estado condensado. La adsorción 
inicial de las paredes de los mesoporos similar a la isoterma tipo II, seguida por la 
condensación capilar en los poros, a veces se acompaña de un ciclo de histéresis, 
esto ocurre cuando el ancho de poro excede un ancho critico que depende del 
sistema de adsorción y la temperatura. Para mesoporos de menor ancho, se 
observan isotermas reversibles tipo IV(b). 
• Tipo V, Su forma es similar al tipo III por las interacciones débiles entre adsorbato-
adsorbente. A mayor P/P0, la agrupación molecular es seguida por el llenado de 
poros. Estas isotermas se observan para la adsorción de agua en adsorbentes 
hidrófobos microporos y mesoporosos. 
• Tipo VI, Esta isoterma reversible escalonada Tipo VI representa la adsorción de 
capa por capa en una superficie no porosa altamente uniforme. Presentando un 
aumento del escalón, el cual representa la capacidad de cada capa adsorbida, 
mientras que la nitidez del escalón depende del sistema y la temperatura [34].  
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En cuanto al ciclo de histéresis, existe una clasificación para describir el fenómeno de la 
isoterma de desorción, según IUPAC, se cual otorga los códigos H1-H4. En la Tabla 2.3 se 
encuentran explicadas las representaciones de los esquemas de la histéresis.  
 
Tabla 2.3 Clasificación de ciclos de histéresis en isotermas de adsorción física. Tomado de [34]. 
Tipo Información Isoterma 
H1 
Se encuentran en materiales que exhiben un rango 
estrecho de mesoporos uniformes como por ejemplo en 
sílices. 
 
H2(a) 
 
Este dado por estructuras de poros más complejas en el 
que los efectos de la red son importantes. Se puede 
atribuir al bloqueo de poros en un rango estrechos de 
cuello de poros, es dado por sílices, geles, algunos vidrios 
porosos. 
 
 
H2(b) 
 
También está asociada con el bloqueo de poros, pero la 
distribución del tamaño de los anchos de cuello es mayor, 
este tipo de bucles son en espumas de sílice mesocelular 
y ciertas sílices mesoporosas ordenadas. 
 
H3 
La rama de adsorción se asemeja a una isoterma de tipo 
II del límite inferior de la rama de desorción se encuentra 
normalmente en la P/P0 inducida por la cavitación. Los 
bucles de este tipo están dados por agregados no rígidos 
de partículas similares a placas, por ejemplo, ciertas 
arcillas 
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H4 
 
Es similar, pero la rama de adsorción ahora es un 
compuesto de los tipos I y II, Los bucles H4 a menudo se 
encuentran con cristales agregados de zeolitas, algunas 
zeolitas mesoporosas y carbonos micro-mesoporosos. 
 
H5 
 
Tiene una forma distintiva asociada con ciertas 
estructuras de poros que contienen mesoporos abiertos y 
parcialmente bloqueados (por ejemplo, sílices con 
plantilla hexagonales obstruidas). 
 
 
El estudio de la distribución del tamaño de poro para los sólidos SBA-15, SBA-15M, CAG y 
CAG-M se evaluaron por medio de los modelos de Brunauer-Emmet-Teller (BET). 
 
2.9.2 Modelo de Brunauer, Emmett y Teller (BET).  
Como se mencionó anteriormente, el modelo BET se emplea para obtener el área 
superficial desde el año 1938, para ello se analizan los datos experimentales de adsorción 
de N2 a 77K, la ecuación del modelo BET ha sido modificada para ser utilizada en el cálculo 
del volumen de monocapa ecuación (2.4). 
  
La forma original de la ecuación BET es, 
  
1 1
( )
o
o o
m m
p
c pp
n p n c n c p
 −
= +  
 
; 
1 2q qc Exp
RT
− 
=  
 
 
 
(2.4) 
 
Donde p/p0 es la presión relativa, nm es la capacidad de adsorción en la monocapa y C, es 
un parámetro que está exponencialmente relacionado con la energía (entalpía) de 
adsorción de la monocapa. En el método de BET se establece la relación entre p/p0/n (po-
p) y p/p0, la cual debe ser lineal y su pendiente igual a C-1/nm, de esta expresión se 
deduce el valor de la capacidad de adsorción en la monocapa que se expresa en mol/g 
[37, 38]. 
 
Una vez obtenido el valor de la monocapa evaluada con la ecuación BET se calcula el área 
superficial aparente, SBET, sí se conoce el área ocupada por cada molécula del adsorbato, 
mediante la siguiente ecuación [39, 38]: 
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(2.5) 
  
 
Donde SB.E. T es el área superficial aparente del sólido, nm es la capacidad de la monocapa, 
NAV el número de Avogadro y Am, es el área que ocupa cada molécula (para el N2= 0.162 
nm2) [39, 38].  
 
 
2.9.3 Modelo de Dubinin-Raduskevich y Dubinin- Astakhov. 
Dubinin y Raduskevich desarrollaron la teoría de llenado de volumen de microporos, ellos 
propusieron una expresión empírica para las curvas características de los adsorbentes 
microporosos, ecuación 2.6 [40]. 
 
2
exp
o
V A
V E

  
= = −  
   
  
 
(2.6) 
 
 
En donde θ es la adsorción relativa que se define como la proporción de la cantidad 
adsorbida en los microporos, donde (V) es la capacidad máxima de adsorción, Vo es el 
volumen límite en potencial A = 0, y E es la energía característica para un sistema 
adsorbato-adsorbente dado [40].  
Combinando las ecuaciones 2.6 y 2.7 se obtiene la ecuación 2.8, la cual describe la forma 
lineal de este modelo [39, 40]. La relación lineal se obtiene al graficar log V versus log2 
(p0/p), si el tamaño de los microporos tiene una distribución gaussiana uniforme, el punto 
de corte en el eje x será igual al valor log V0 [36].  
0ln
P
A RT
P
 
=  
 
 
 
(2.7) 
2
2 0
0
exp log
PV T
B
V P


    
= = −    
    
 
 
(2.8) 
 
Por otro lado, la expresión realizada por Dubinin y Astakhov es más general, ecuación 2.9, 
en donde (n) está relacionado con el grado de heterogeneidad del sistema de microporos 
[40]. 
exp
n
o
V A
V E

  
= = −  
   
 
 
(2.9) 
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2.10 Microscopía Electrónica de Barrido SEM 
En SEM las señales electrónicas utilizadas son electrones retrodispersados (BSEs) y 
electrones secundarios (SEs), cuando los electrones primarios golpean la superficie de un 
espécimen, puede producirse una amplia gama de interacciones útiles, las cuales generan 
varias partículas cargadas y fotones, pudiendo recolectar las emisiones que son utilizadas 
para formar una imagen. Las diferencias en la composición de la muestra y la topografía 
de la superficie afectan la generación, el transporte y el escape de estas señales, la 
formación de las imágenes formadas en un SEM resulta de variaciones en la intensidad de 
la señal electrónica recolectada en cada punto a medida que el haz de electrones 
permanece brevemente dentro del área escaneada [41]. 
 
Debido a las fuertes interacciones con la materia, su masa y carga hacen posible dirigirse 
a zonas deseadas, utilizando campos electromagnéticos para actuar como lente y espejos 
en vez de usar lentes de vidrio y deflectores en un microscopio óptico. Una ventaja del 
SEM en comparación con el microscopio óptico es la mayor profundidad de campo, es 
decir, que tanto por encima como por debajo del plano real de los detalles de enfoque 
aún se pueden resolver con claridad [41]. 
2.11 Espectroscopia FT-IR 
 
Desde los principios de la década de 1950, la espectroscopia infrarroja (IR) ha sido una 
herramienta ampliamente utilizada en química analítica para identificar grupos 
funcionales de las moléculas presentes en las muestras, En el pasado, los espectros eran 
registrados utilizando instrumentos tipo rejilla o prisma. 
 
En la última década, los espectrofotómetros infrarrojos por transformada de Fourier (FT-
IR), se han aplicado con mayor frecuencia en áreas de alta sensibilidad, como, por 
ejemplo: análisis de soluciones acuosas y/o muestras oscuras. Siendo una de sus mayores 
ventajas con respecto a otros espectrómetros de infrarrojo [42].  
 
La espectroscopia FT-IR es una técnica basada en las vibraciones de los átomos de una 
molécula, el espectro de infrarrojo se obtiene al hacer pasar un haz de luz infrarroja a 
través de una muestra [43]. Esta onda de interferencia es producida en un interferómetro 
de Michelson; el cual después de ser dirigido, se divide a la mitad, uno es reflejado desde 
un espejo fijo y la otra desde un espejo en movimiento, luego los dos haces se recombinan 
dando lugar a un has reconstruido convirtiéndose ópticamente una onda de interferencia; 
este haz de luz de interferencia pasa a través de la muestra siendo modificada por la 
interacción de las muestras [43]. 
 
Las moléculas a medir, deben cumplir el requisito de que su momento dipolar eléctrico 
cambie durante la vibración, ya que este cambia cuando un enlace se contrae o se 
expande; entre mayor sea el cambio, más intensa será la banda de absorción [43]. Las 
interacciones de la radiación infrarroja con la materia deben ser entendidas con 
movimientos vibratorios y de rotación. Las vibraciones pueden implicar un estiramiento o 
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flexión. Algunos enlaces pueden estirarse de manera simétrica o antisimétrica (Figura 
2.6) [43]. 
 
Figura 2.6. Modos vibracionales en moléculas (a) simétrico, antisimétrico y (b) Tipos de 
Flexiones; tomada de [43]. 
 
2.12 Espectroscopia Raman 
 
El efecto Raman fue descrito por el físico Raman C. Venkata, el cual nombró al fenómeno 
inelástico de dispersión de luz, el cual permite el estudio de rotaciones y vibraciones 
moleculares. La espectroscopia Raman, es una técnica fotónica de alta resolución que 
proporciona información e identificación química y estructural de compuestos orgánicos e 
inorgánicos [44]. Raman afirmaba que las rotaciones de las moléculas en los gases eran 
fácilmente observables, fundamentados en un conjunto de líneas Raman próximas entre 
sí, ubicadas a cada lado de la línea incidente [44].  
 
Por otra parte, las vibraciones internas de las moléculas, dan lugar a grandes 
desplazamientos de longitud de onda, las líneas aparecen bien separadas de la línea 
principal, facilitando su medición y lectura [45]. Al incidir un rayo de luz sobre un conjunto 
de moléculas, los fotones de energía colisionan con las moléculas, mientras que no se 
produzcan reacciones fotoquímicas, puede suceder:  
• Se tendrá la misma energía que los fotones incidentes, si la colisión es elástica. 
• Los fotones desviados podrán tener una energía mayor o menor que la de los fotones 
incidentes, si la colisión es inelástica [44]. 
 
 En una aproximación, la energía del fotón y la molécula permanece igual antes y después 
de la colisión, en la ecuación (2.10) se expresa la ley de conservación de energía [44] 
[46]:   
´ ´hv E hv E+ = +  
(2.10) 
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Donde E representa las energías de rotación, vibracional y electrónica de la molécula antes 
de la colisión y E’ para los mismos valores, pero después de la colisión. 
 
 En el caso de difusión Raman, la energía puede ser absorbida o emitida por la molécula 
como resultado de las interacciones, las cuales pueden ser Stokes, anti-Stokes y Rayleigh. 
 
Cuando una molécula pasa del estado fundamental a un estado vibracional inestable más 
elevado por la radiación incidente, puede retornar al estado original o a otro estado 
vibracional diferente. Primero se da la dispersión Rayleigh, luego a la dispersión Raman, 
el cual se originan las líneas Stokes (Figura 2.7). Por otro lado, si la molécula inicialmente 
se encuentra en el estado vibracional excitado, puede ser llevada a un estado superior 
inestable y con eso volver al estado fundamental. También comportándose como una 
dispersión Raman, originando líneas anti-Stokes [47, 44]. 
 
La intensidad de la dispersión Raman- Stokes es 100 veces superior a la dispersión Raman 
anti-Stokes, se diferencian porque habitualmente se trabaja solo midiendo el efecto 
Stokes, situándose el resultado en la parte positiva del eje; cabe resaltar que el 
desplazamiento de las frecuencias Raman respecto a la frecuencia incidente v0 es 
independiente, por tanto, suele tomarse como abscisa para representar los espectros 
Raman [47, 44]. 
 
 
Figura 2.7. Diagrama de energía para las interacciones que originan las líneas Stokes, anti-
Stokes y Rayleigh. S0, S1, S2 y S3 son los niveles de energía con mayores niveles de energía 
vibracional. Tomada de [44]. 
El desplazamiento cero, situado en el centro de la banda Rayleigh, es el centro del eje y 
lo que se muestra en la abscisa es la diferencia entre la frecuencia Raman y la excitación 
del láser, normalizada con respecto a la velocidad de la luz (ecuación (2.11)) [44]. 
( )10
v v
v cm
c
−−=
 
 
(2.11) 
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2.13 Titulación Potenciométrica 
 
La titulación proporciona información cualitativa y cuantitativa sobre los sitios ácidos en 
la superficie de un sólido; este consiste en medir el potencial de una solución por medio 
de un electrodo selectivo de  analitos como: ión hidronio. Por lo tanto el  potencial que 
se mide es representativo de la concentración de la especie en solución [48]. La 
composición de la superficie en terminos de sus sitios ácidos se caracteriza por sus 
constantes de acidez (Ka),ecuación (2.12). 
 
1
1 10pH pKaQ
−
− = +   
 
(2.12) 
 
De acuerdo a la teoría de Brønsted-Lowry, un ácido es aquella especie capaz de donar un 
protón H+ y una base aquella que lo recibe, la superficie, por ejemplo de un carbòn 
activado puede considerarse de carácter anfótero, ya que puede actuar como un ácido de 
Brønsted-Lowry y como una base de Brønsted-Lowry. El comportamiento ácido-base de 
Brønsted de los grupos superficiales sobre un sólido puede llegar a presentar alteraciones, 
debido a los grupos funcionales vecinos a la función de interes debido a las interacciones  
intra e inter-molecular, como consecuencia se genera esta la distribución continua de las 
propiedades quimicas superficiales, como la acidez y la basicidad. La distribución de pKa 
puede ser evaluada estudiando el efecto de pH del medio sobre los grupos superficiales, 
para determinar que tipo de mecanismo se puede efectuar en un proceso de adsorción de 
especies cargadas [49]. 
La ecuación (Ecuación 2.13)  representa la cantidad se sitios protonados relacionando la 
distribución de constante de acidez. Lo que permite obtener una estimación precisa de 
grupos superficiales que tienen un valor de pKa, si el pKa es menor a 8, corresponde a 
grupos carboxilicos y los que son mayor a  8 se clasifican como fenoles y quinonas [49]. 
 ( ) ( , ) ( )pH a a aQ q pH pK f pK dpK

−
=   
(2.13) 
 
2.14 Calorimetría de Inmersión 
 
Esta técnica permite medir la cantidad de calor desarrollado en la interacción del 
adsorbente y un solvente orgánico o con diferente momento dipolar e incluso una solución 
que contenga la molécula de interés [50]. El calor está directamente relacionado con la 
intensidad de la interacción, permitiendo obtener información aproximada sobre la 
estructura porosa del sólido, la capacidad de adsorción y la naturaleza química del líquido 
y de la superficie del sólido. 
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2.14.2 Entalpía (∆H, J/g) de Inmersión. 
El parámetro que se evalúa mediante la microcalorimetría de inmersión es la entalpia de 
inmersión Hinm, la cual se define como la transferencia de calor a presión y temperatura 
constante que se expone cuando un sólido es sumergido en un líquido, en el cual el 
material no debe reaccionar ni disolverse en el medio. La entalpía de inmersión puede ser 
un parámetro que caracterice un sistema sólido-líquido específico, teniendo en cuenta los 
siguientes aspectos: 
• La entalpía de inmersión se incrementa con el área superficial disponible a la 
molécula del líquido de inmersión. 
• Las interacciones específicas entre la superficie del sólido y el líquido incrementan 
la entalpía de inmersión, de acuerdo a la naturaleza química del líquido y de la 
superficie del sólido. 
•  El tamaño molecular del líquido de inmersión, cuando el tamaño molecular del 
líquido de inmersión está cerca de las dimensiones de los poros, la entalpía de 
inmersión depende directamente de la extensión de la difusión de la molécula en 
la red porosa [51]. 
 
El calorímetro que se empleó en este trabajo de grado es un calorímetro diatérmico pasivo 
o microcalorimetro de flujo de calor, el sistema sensor son termopilas, lo cuales actúan 
por el efecto Seebeck, en cual la diferencia de temperatura entre dos materiales 
metálicos o semiconductores induce un potencial eléctrico. 
 
 
 
(1) Termopilas. 
(2) celda de muestra. 
(3) muestra. 
(4) disipador de calor. 
(5) resistencia eléctrica para la calibración. 
(6) chaqueta de aislamiento. 
(7) Salida de resistencia a la fuente de 
alimentación. 
(8) Salida del sistema de sensores al 
multímetro. 
Figura 2.8 Esquema de inmersión en calorímetro tipo Tian. Tomado de [52]. 
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3 Objetivos  
 
3.1 Objetivo General 
 
 
 
Obtener y caracterizar materiales magnetizados a partir de carbón activado de 
origen lignocelulósico y sílice mesoestructurada tipo SBA-15 para evaluar su 
capacidad de adsorción de fenol y 4-Nitrofenol desde solución acuosa.   
 
 
 
3.2 Objetivos Específicos 
 
 
 
• Preparar carbón activado y sílice mesoestructurada tipo SBA-15 magnéticos, 
mediante el método de coprecipitación con nanopartículas de magnetita. 
 
• Caracterizar los materiales porosos obtenidos en este trabajo por 
calorimetría de inmersión, espectrofotometría FT-IR y RAMAN, microscopía 
de barrido electrónico (MEB) e isotermas de adsorción de N2. 
 
• Obtener las isotermas de adsorción en fase líquida del fenol para cada uno 
de los materiales preparados en este trabajo y comparar sus capacidades 
de adsorción. 
 
• Modelar los datos de equilibrio de adsorción a los modelos termodinámicos 
de Langmuir, Freundlich y Redlich-Peterson. 
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4 Antecedentes  
 
El grupo de investigación en Sólidos Porosos y Calorimetría, adscrito al Departamento de 
Química y avalado por la Universidad de los Andes, en cabeza del Dr. Juan Carlos Moreno 
Piraján, ha venido investigando sobre la preparación y caracterización de sólidos porosos 
en aplicaciones que solucione problemas ambientales. Dentro de las diferentes 
investigaciones desarrolladas en trabajos de pregrado y posgrado, se encuentran la 
obtención de materiales porosos usados en la descontaminación atmosférica y efluentes 
líquidos a partir de subproductos agroindustriales y por vías sintéticas.  
 
Actualmente, se lleva a cabo investigaciones en la síntesis de carbones activados 
magnetizados a partir de cáscara de coco, tusa de maíz, llantas, cuesco de palma africana, 
producción de xerogeles y aerogeles de carbono, estas investigaciones han aportado a la 
gran experiencia de tratamiento de aguas contaminadas con residuos orgánicos e 
inorgánicos [17]. Empleando el proceso de adsorción para la mitigación del riesgo químico 
y la generación de olor y sabores desagradables en el agua [38]. Uno de los materiales 
evaluados fue el carbón activado a partir de cáscara de coco y la sílice mesoestructurada 
SBA-15, materiales que se tomaron como referencia para la producción de carbones 
magnetizados para evaluar sus propiedades texturales y capacidad de adsorción de fenol 
y 4-Nitrofenol.  
 
En el grupo de investigación se ha evaluado la capacidad de adsorción de la sílice 
Mesoestructurada SBA-15 con iones de metales pesados como cadmio, cobalto y níquel; a 
su vez han sintetizado nanopartículas de cobre, paladio e iridio dentro de los canales de 
poro sílice SBA-15 para catalizar la oxidación de monóxido de carbono. Por otro lado, en 
Medellín, Antioquia el grupo de Ciencia de los Materiales, sintetizó sílices 
mesoestructuradas tipo SBA-15 con Pluronic P123 y SBA-16 con Pluronic F127, ambas 
fueron esféricas, sin embargo, una fue de mayor tamaño y la otra de forma alargada. En 
el continente europeo, específicamente en Madrid España, el grupo de Chemical and 
Environmental Engineering, se investigaron materiales Pd-SBA-15 y Al-SBA-15 como 
catalizadores en la hidro-carboxilación (HCD) de ácidos grasos para la producción de 
hidrocarburos parafínicos de cadena larga. 
 
La sílice mesoestructurada SBA-15 magnetizada, fue sintetizada en Irán por la Universidad 
Semman, con grupos de isatina como nanoadsorbente magnético, para retirar 
simultáneamente trazas de cadmio (II), níquel (II), plomo (II) y zinc (II) en diferentes 
productos de agua y productos agrícolas. De igual manera, la Universidad Islámica Azad 
desarrollo nanopartículas de magnetita de sílice SBA-15 mostrando una buena propiedad 
paramagnética y área superficial vía BET. Además, en Santiago de Compostela España, 
prepararon nuevos nanocompuestos de sílice magnético anclando nanopartículas de 
magnetita en la superficie de sílice mesoestructurada SBA-15.  
  
En cuanto la síntesis de carbones activados magnéticos a partir de cascara de coco, en 
Argentina la Universidad Nacional de San Juan trabajaron materiales tipo carbón 
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activado/óxidos de hierro a partir de residuos de cáscara de coco para la adsorción de 
moléculas de interés, habría que mencionar también la investigación desarrollada en 
convenio entre Argentina y Brasil para la combinación  de las características de adsorción 
del  carbón activado y las  propiedades magnéticas de los óxidos de hierro para producir 
adsorbentes magnéticos con el fin de usarlo para adsorber una amplia gama de 
contaminantes en el agua y posteriormente eliminarlo del medio mediante un 
procedimiento magnético resultado ventajoso para el reemplazo de la filtración.   
 
La aplicación de tecnología de partículas magnéticas para resolver problemas 
ambientales, ha recibido considerable atención. Las cuales se han usado para remover 
contaminantes de efluentes acuosos o gaseosos adsorbiendo compuestos orgánicos e 
inorgánicos, y luego poderse separar por medio de un proceso magnético. Debido a la 
solución de prácticas en el tratamiento de aguas residuales, se ha registrado 
posicionamiento del carbón activado como un excelente sólido poroso para adsorber 
sustancias orgánicas del agua, incluso el Ministerio de Desarrollo Económico, estableció el 
uso del carbón activado al tratamiento completo para una fuente fisicoquímica y 
microbiológica como la del río del Cauca. La empresa de servicios públicos Emcali EICE 
ESP ha aplicado este producto desde hace varios años para la reducción de riesgo químico 
en el agua de Cali [53].  
 
A continuación, en la (Tabla 4.1), algunas publicaciones en la producción de carbón 
activado magnético, modificación de materiales mesoporosos estructurados SBA-15 y 
estudio de adsorción de compuestos fenólicos:  
 
Tabla 4.1 Bibliografía Citada para elaboración de Antecedentes. 
Año Titulo Datos bibliográficos 
 
2001 
Activated carbon/ iron oxide magnetic 
composites for the adsorption of 
contaminants in water 
Oliveira, Luiz C.A.; Ríos, Rachel 
V.R.A.; Fabris, José D.; Garg, V 
Sapag, Karim; Lago, Rochel M 
Journal of Carbon pp. 2177-2183 
 
2007 
Contribution to the study of the formation 
mechanism of mesoporous SBA-15 and SBA-
16 type silica particles in aqueous acid 
solutions 
M. Mesa, L. Sierra, J.-L. Guth 
Journal Elsevier pp.338-350 
 
 
2007 
Adsorción de Fenol y 3-Cloro Fenol sobre 
Carbones Activados mediante Calorimetría 
de Inmersión Adsorption of Phenol and 3-
Chlorophenol on Activated Carbons using 
Immersion Calorimetry 
Moreno-Piraján, Juan C; Navarrete, 
Luisa F; Giraldo, Liliana 
Journal Información Tecnológica  
pp. volumen 18 71-80  
 
2008 
Síntesis de sílices mesoporosas tipo SBA-15 
a partir de un silicato de sodio de Venezuela 
Mesoporous SBA-15 synthesis using a 
venezuelan sodium silicate 
Arellano, Nohemí; Zurita, M 
Josefina Pérez; Sazo, Virginia 
Journal Ciencia pp. 224-231 
 
2011 
Oxidation of Carbon Monoxide Over SBA-15-
Confined Copper, Palladium and Iridium 
Nanocatalysts 
 
Vanessa Garcia-Cuello, 
Liliana Giraldo, 
Juan Carlos Moreno-Piraján 
Plublisher Name Springer Us 
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2015  
 
Síntesis de carbones activados magnéticos a 
partir de cascarón de coco 
Silvia Virginia Ruiz, Dolly Lucía 
Granados, Idalberto García 
Fernández, Blasa Caridad Delgado 
Diéz, Hugo Soé Silva. Journal 
Infomin pp. 35-44 
 
 
2015 
 
Calorimetric study of amino functionalised 
SBA-15 
 
Paola Rodríguez-Estupiñán 
Liliana Giraldo Juan Carlos Moreno-
Piraján Journal Thermal Análisis and 
Calorimetry, pp.127-134 
 
 
2015 
 
Calorimetric study of amino functionalised 
SBA-15 
 
Paola Rodríguez-Estupiñán 
Liliana Giraldo Juan Carlos Moreno-
Piraján. Journal Thermal Análisis 
and Calorimetry, pp.127-134 
 
 
2015 
 
SBA and KIT-6 mesoporous silica magnetite 
nanoparticles: Synthesis and 
characterization 
Maryam Khabazipour, Shahab 
Shariati, Fariba Safa 
Journal Synthesis and Reactivity in 
Inorganic, Metal-Organic, and Nano-
Metal Chemistry pp. 1553-3182 
2017 Novel synthetic routes of large-pore 
magnetic mesoporous nanocomposites 
(SBA-15/Fe3O4) as potential multifunctional 
theranostic nanodevices 
Z. Vargas-Osorio, M.A. González-
Gómez, Y. Piñeiro, C. Vázquez-
Vázquez, C. Rodríguez-Abreu, M.A. 
López-Quintela, and J. Rivas 
Journal Materials Chemistry B pp.1-
22 
 
2018 
 
Synthesis and application of a novel 
magnetic SBA-15 nanosorbent for heavy 
metal removal from aqueous solutions 
Dahaghin, Zohreh; Mousavi, Hassan 
Zavvar; Sajjadi, Maryam 
Journal of Sol-Gel Science and 
Technology pp. 217-225 
 
2019 
Selective hydrodecarboxylation of fatty 
acids into long-chain hydrocarbons 
catalyzed by Pd/Al-SBA-15 
D.P. Serrano, J.M. Escola, L. 
Briones, M. Arroyo. Journal 
Microporous and Mesoporous 
Materials pp. 88-96 
 
De acuerdo con lo anterior el presente trabajo de investigación está encaminado en la 
síntesis y caracterización de sólidos porosos tipo:  carbones activados magnetizados de 
origen lignocelulósico y sílices mesoestructuradas magnetizados de SBA-15 para la 
separación de moléculas usando campos magnéticos externos en la recuperación del 
material después de llegar a un estado de equilibrio en  adsorción de compuestos fenólicos 
de bajas concentraciones, los cuales son difíciles de retirar y generan un gran daño 
ambiental 
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5 Metodología 
5.1 Sólidos Porosos 
5.1.1 Carbón Activado. 
Se utilizó un carbón activado comercial el cual fue modificado, el carbón fue preparado a 
partir de cáscara de coco mediante activación física CAG (Granular Activated Carbon). La 
ficha técnica de este material se presenta en la Tabla 5.1. El CAG se trituró, se tamizó a 
un tamaño de partícula de 0,250 mm, se lavó con agua destilada, posteriormente se secó 
durante 24 h a 90°C y se almacenó en un envase plástico en atmósfera de nitrógeno 
debidamente cerrado [38]. 
 
Tabla 5.1.Ficha Técnica CAG. Tomada de [38]. 
Precursor Lignocelulósico, Cáscara de coco 
Presentación Granulado 
Activación Física 
pH 5-7 
Número de Iodo 850 – 950 mg I/g Carbón 
Densidad 0,45-0,55g/cm3 
 
5.1.2  Sílice Mesoestructurada Tipo SBA-15. 
Se sintetizó SBA-15 con el protocolo de Zhao [19] el cual constó de un desarrollo por 
método sol-gel, empleando un copolímero poli (óxido de etileno)-poli (óxido de 
propileno)-poli (óxido de etileno), conocido comercialmente como Pluronic P123 con peso 
molecular de 5800 g/mol.  
 
Como fuente de silicio se utilizó el tetraetilortosilicato (TEOS) al 98%, se adicionó 18g de 
pluronic P123 a 135g de agua en un Erlenmeyer de 250mL el cual se agitó constantemente 
por 2h, posteriormente se llevó a un baño de silicona que se precalentó a 35°C y se agregó 
una solución preparada de HCl 2M. Una vez se observó disuelto el agente estructurante en 
formal de gel, con ayuda de una pipeta Pasteur, se adicionó gota a gota la solución de 
TEOS al 98%, una vez adicionado, se agitó constantemente por 24h. Finalizado el tiempo 
de agitación, se aumentó la temperatura a 80°C por 24h, una vez observado un precipitado 
blanco, se filtró al vacío y se lavó con agua destilada. Finalmente se llevó el sólido a 
calcinar por 6h a 540°C [38]. 
 
5.1.3  Proceso de magnetización de los sólidos porosos. 
 
A partir de los dos precursores preparados se sigue el siguiente procedimiento:  
Se pesó 4,8623g de FeCl3.6H2O en 50mL de agua destilada, y luego se agitó a 300 rpm por 
10 minutos, aparte se pesó 2,5440 g de FeSO4.7H2O en 100 mL de agua destilada también 
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se agitó a 300 rpm por 10 minutos, seguidamente se mezcló en un Erlenmeyer de 250mL 
y se colocó agitar a 300 rpm con agitador magnético a 60°C por 10 minutos, una vez se 
observó la solución homogénea, se adicionó 2,2085 g de carbón activado granular (CAG). 
 
Luego se sometió la mezcla a agitación vigorosa por 1h con ayuda de una plancha agitadora 
y un agitador magnético, se adicionó NH4OH concentrado de manera lenta y cuidadosa con 
ayuda de un gotero o pipeta Pasteur hasta alcanzar un pH de 11. Después se bajó la 
agitación a 150 rpm, se agitó otra hora más, se retiró el calentamiento hasta que llegó a 
una temperatura ambiente. Se ubicó a reposar la solución para filtrarla al vacío, se obtuvo 
un sólido negro que se llevó a secado en estufa con una temperatura de 50°C.  
 
Para la magnetización de SBA-15, se pesó 2,0438 g de SBA-15 en 500 mL de agua 
desionizada y se llevó a un baño de ultrasonido por 60 minutos, hasta obtener una solución 
dispersa. Luego se preparó una solución de 3,0140g de cloruro férrico hexahidratado 
(FeCl3·6H2O) y 2,714 g de sulfato ferroso heptahidratado (FeSO4·7H2O) en 500 mL de agua 
destilada que se mezcló con la solución de SBA-15. Se llevó nuevamente a un baño de 
ultrasonido por 60 minutos. Posteriormente, se adicionaron 30 mL de hidróxido de amonio 
(NH4OH) al 25 % mezclando muy lentamente a 100 rpm, seguidamente se mezcló por 4 h 
con un agitador magnético burbujeándole nitrógeno. Todo el proceso, se mantuvo a 80 
°C. Una vez la reacción culminó, el nanocompuesto SBA-15-M se filtró al vacío y se lavó 
repetidamente con cantidades suficientes de acetona. Finalmente, las nanopartículas SBA-
15-M se secaron al vacío a 40 °C durante 4 h. 
5.2 Técnicas empleadas para la caracterización de los sólidos  
5.2.1 Isotermas de nitrógeno  
 
Las características texturales tanto de los sólidos de partida como de sus modificaciones 
fueron evaluadas por adsorción de nitrógeno a -196ºC, en un equipo sortómetro 
semiautomático de la marca Quantachrome, modelos Autosorb IQ2. Las muestras fueron 
pesadas en celdas de vidrio de 6mm de diámetro y bulbo grande. Se pesaron entre 80 a 
100 mg, las muestras fueron desgasificadas a 150ºC por 12 horas en condiciones de vacío 
(15 mTor). Posteriormente una vez conocida la masa de la muestra desgasificada se 
procede a realizar y programar el proceso de medida de la isotermas de adsorción, para 
ellos se programaron puntos de equilibrio a presiones relativa en 1.0*10-5 a 1, y se adecuó 
el baño de nitrógeno líquido.    
5.2.2  Microscopia Electrónica de Barrido, SEM 
Las muestras solidas se prepararon en cinta adhesiva de carbón para la SBA-15 y SBA-15M, 
en cambio las muestras de carbón CAG y CAG-M, se suspendieron en etanol 5mg/mL para 
depositarlas en una placa de cobre previamente lijada y limpia; Luego las muestras fueron 
colocadas en el porta muestras, después de 10-15 minutos de completar el vacío, se 
empezó a enfocar entre 20-25 kV y 36000X, logrando obtener información morfológica.  
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Para la información composicional de las muestras se realizó EDX para SBA-15, SBA-15M, 
CAG-M. Las partes del equipo constaron de: fuente de electrones, ánodo, lentes 
magnéticos, porta muestra, haz de electrones reflejados por la muestra, imagen final 
sobre la placa fotográfica. 
 
5.2.3  Espectroscopia FT-IR 
Las muestras se prepararon triturando 5 mg del material en un mortero ágata y luego 
mezclaba con bromuro de potasio (KBr) grado espectroscópico, también triturado. La 
mezcla preparada tenía una proporción de 1:100, finalmente se colocaba a secar a 90°C 
por 48h como mínimo. 
 
En el momento de la lectura, se vertía el vial en una celda metálica de forma redonda, se 
pasaba la espátula para retirar el exceso, inmediatamente se colocaba la celda en el carril 
del instrumento de tal manera que pudiera incidir el rayo de luz del espectrofotómetro 
en la muestra. Los espectros se registraron en un intervalo de número de onda de 4000 – 
400 cm-1, con una velocidad de barrido de 0,2 cm-1/s. 
 
5.2.4  Espectroscopia Raman  
Los espectros Raman fueron tomados en un espectrómetro XPlora Raman Horiba, este 
equipo se encuentra acoplado a un Microscopio Olympus BX41. Los láseres con que cuenta 
el equipo son tres: 785nm, 638nm y 532nm. El primero es un láser diodo enfriado por aire, 
con una potencia de 90mW. El láser de 638nm es un diodo enfriado por aire de 24mW de 
potencia. El láser de 532nm es un cristal de rubí dopado de 25mW de potencia. Dado que 
el primero es el láser menos energético y el último el de mayor energía, se realizaron 
todas las mediciones en ese orden, sobre el mismo punto. 
 
Las características de operación del microscopio para CAG fueron las siguientes: filtro 
100%, holder 300, slit 200, 50x/0.80 NIR; para CAG-M fueron las siguientes: filtro 100%, 
holder 300, slit 200, 50x/0.80 NIR; para SBA-15 fueron las siguientes: filtro 100%, holder 
300, slit 200, 100x/0.75 NIR; para SBA-15M fueron las siguientes: filtro 100%, holder 300, 
slit 200, 100x/0.75 NIR. 
 
5.2.5 Titulación potenciométrica  
Por medio del TitroLine Alpha Plus (SHOTT TA20), se realizaron titulaciones 
potenciométricas. Dicho procedimiento se ejecutó por medio de una suspensión de 0.100 
g del sólido y 50 ml de NaNO3 0,01 M agitada constantemente y con una atmosfera de N2. 
Lo anterior para prescindir de la influencia de CO2 atmosférico, una vez obtenido un pH 
estable. Soluciones estándar como NaOH y HCl se usan como agentes titulantes. Dichos 
experimentos se realizan en intervalos de pH de 3 a 10, lo cual permite evidenciar que si 
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el pH inicial es distinto a 3 se debe ajustar y registrar el volumen empleado del reactivo 
correspondiente. 
 
5.3 Adsorción desde solución acuosa: Modelos de isoterma 
Langmuir, Freundlich y Redlich-Peterson. 
Para evaluar la capacidad de adsorción de lo sólidos preparados, se pesaron 20 mg de CAG 
y CAG-M en un frasco de vidrio más 10 mL de soluciones acuosas de diferentes 
concentraciones entre 10 a 100 mg/L para fenol y 10 a 500 mg/L para 4-nitrofenol; para 
la SBA-15 y SBA-15M se pesaron 50 mg en un frasco de vidrio también con 10 mL de  
soluciones con distinta concentración de 10 a 100 mg/L para fenol y 10 a 50 mg/L para 4-
nitrofenol de fenol y 4-nitrofenol. Las concentraciones manejadas para el fenol fueron de 
10, 20,40,60,80 y 100 mg/L y para las soluciones acuosas del 4-nitrofenol fueron de 
10,20,40,60,80,100,200,300,400 y 500 mg/L. Las mezclas se agitaron mecánicamente a 
temperatura ambiente por 72h, para asegurar el equilibrio del sistema y evaluar la 
concentración residual después del proceso de adsorción empleando la espectrofotometría 
UV-VIS en el equipo Milton Roy Co. Spectronic Genesys SN en el intervalo de 200 - 500 nm, 
el cual está Ubicado en el laboratorio del grupo de investigación Solidos Porosos y 
Calorimetrías de la Universidad de los Andes. Las absorbancias de los compuestos fenólicos 
fueron determinadas a 270 nm (fenol) 320 nm (4-nitroFenol). 
 
5.3.1 Calorimetría de Inmersión 
Para evaluar la entalpía de inmersión en diferentes líquidos de mojado se empleó un 
calorímetro de conducción, con el objetivo de medir el potencial transferido entre el 
calorímetro y sus alrededores por la interacción de líquido de inmersión y el sólido, para 
detectar este potencial se emplearon sensores tipo termopila, obteniendo valores a través 
de un medidor de flujo. Como procedimiento general de uso, se pesó: 100mg de muestra, 
luego se introducía en la celda de vidrio con ayuda de un escobillón para dejar la muestra 
bien depositada en el fondo esférico. Después se adiciono 10mL de una solución de fenol 
con concentración conocida en la celda del calorímetro, se registró la línea base por 40 
minutos, después de transcurrido este tiempo se bajó la celda de vidrio de tal forma que 
se rompiera con la celda metálica del calorímetro y así empezar a evaluar la interacción 
en la interfase liquido-sólido 
 
 
 
 31 
 
6 Resultados y Análisis   
6.1 Caracterización Fisicoquímica de Solidos obtenidos 
6.1.1 Caracterización de las propiedades ferromagnéticas de los 
sólidos Magnetizados. 
 
Para la caracterización de las propiedades ferromagnéticas en los sólidos sintetizados SBA-
15M y CAG-M, se realizó la siguiente prueba: primero se suspendieron los sólidos 
adsorbentes magnetizados en agua dentro de un frasco de vidrio, luego a un costado del 
frasco se acercó un campo magnético como se representa en la Figura 6.1, en donde se 
observó el arrastre inmediato de los sólidos. Esta prueba cualitativa nos indicó la presencia 
de nanopartículas cristalinas de magnetita adheridas a los sólidos sintetizados, para 
proceder con los estudios y caracterizaciones planteadas [9]. 
 
(a) (b) 
 
 
 
(c) (d) 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.1. Demostración de magnetita, (a) CAG-M suspendido en el agua, (b) CAG-M 
atraído por el imán, (c) SBA-15M suspendida en el agua y (d) SBA-15M atraída por el 
imán. 
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6.1.2 Propiedades Texturales a partir de Isotermas de N2.  
 
(a) (b) 
  
Figura 6.2. Isotermas de adsorción-desorción de N2 a -196ºC de (a) Carbón activado de partida y 
modificado, CAG y CAG-M, respetivamente, y (b) Sílice mesoestructurada de partida y 
modificada, SBA-15 y SBA-15-M, respetivamente. 
Los parámetros de texturales de los sólidos de partida y modificados pueden estudiarse a 
partir de los datos experimentales de adsorción de N2 a -196 ° C, como se muestra en las 
Figura 6.2 (a) y (b), la isoterma de adsorción/desorción de N2 de la muestra CAG tienen 
esencialmente un forma del tipo I(a), característica de los sólidos microporosos según la 
clasificación IUPAC, la isoterma es cóncava con respecto al eje de presión relativa y la 
capacidad máxima se aproxima a un valor límite dado por el volumen de los microporos. 
En cuanto a la muestra CAG-M, la isoterma se puede clasificar como tipo IV(a), 
característica de los sólidos mesoporosos de acuerdo con la clasificación IUPAC, la 
isoterma tiene una etapa inicial relacionada con la microporosidad disponible en los 
carbones activados, que no está obstruida por el anclaje de las nanopartículas de 
magnetita, luego se produce una adsorción monocapa-multicapa en las estructuras 
mesoporosas, una tercera etapa estuvo marcada por el cambio en la tendencia de 
adsorción de nitrógeno, este cambio está relacionado con la condensación capilar del 
adsorbato debido a las dimensiones de los mesoporosos, también se debe identificar un 
ciclo de histéresis, para la muestra CAG-M se clasifica claramente como H1 según la 
clasificación IUPAC, esta histéresis está relacionada con la presencia de un rango estrecho 
de mesoporos uniformes con un mínimo de efectos de red [54],este cambio en el 
comportamiento de las isotermas es producido por el bloqueo de la porosidad dada por la 
presencia de nanopartículas de magnetita [55]. 
 
En cuanto a las isoterma de adsorción de la SBA-15 puede ser clasificada dentro del sistema 
IUPAC como tipo IV(a), este tipo de isoterma es característica de sólidos mesoporosos, en 
la cual se observa una etapa inicial relacionada con adsorción en monocapa-multicapa en 
las paredes de los mesoporos, una segunda etapa relacionada con la condensación capilar 
del adsorbato debido a las dimensiones de los mesoporosos. Este proceso se presenta 
cuando un gas se condensa en una fase líquida dentro de un poro a una presión menor que 
la presión de saturación del líquido, la condensación capilar se acompaña de un bucle de 
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histéresis tipo H1 [56, 34].Una tercera etapa característica de las isotermas de tipo IV es 
un equilibrio de saturación final de longitud variable.  
 
Como se mencionó anteriormente, el sistema poroso de las sílices mesoestructuradas tipo 
SBA-15, está compuesto por un arreglo 2D-hexagonal de poros cilíndricos rodeados por 
paredes de sílice amorfa, en donde se presenta un sistema de poros secundario llamados 
intra-pared. Estos últimos conectan los mesoporos principales, formando así una red de 
poros 3D. Los poros intra-pared presentan una amplia distribución de tamaño entre el 
rango de los microporos y los mesoporos [57]. 
 
Al igual que para el carbón activado el sistema poroso de la SBA-15 es modificado con las 
nanopartículas de magnetita. En la Figura 6.3 se observan los histogramas que 
representan las distribuciones de tamaño de poro (PSD) de las muestras trabajadas, en 
esta figura se puede evidenciar un cambio de la distribución de poros con respecto a los 
sólidos de partida, donde queda un sistema microporoso en los carbonos activados y un 
sistema secundario intraparticular de las nanopartículas incluidas en el sistema poroso de 
carbón activado. La naturaleza mesoporosa podría favorecer la adsorción de grandes 
contaminantes orgánicos en su superficie [58]. 
 
(a) (b) 
 
  
 
 
Figura 6.3. Distribución de tamaño de poro evaluada por el método NLDFT con geometría 
cilíndrica. 
En las Figura 6.3 (b), se presentan los histogramas de las distribuciones de tamaño de 
poro para las sílices obtenidas con el modelo de poro cilíndrico. En las figuras se observa 
una distribución de tamaño de poro de la SBA-15 entre 5 y 50 nm la cual cambia a un rango 
entre 0.8 y 15 nm para la SBA-15-M, por tanto, se puede evidenciar que la dispersión de 
las nanopartículas de magnetita sobre la superficie de la SBA-15 además de disminuir el 
volumen de poro, también disminuye sus dimensiones, lo cual puede sugerir que dichas 
nanopartículas se encuentran obstruyendo parcialmente la porosidad [59].  
 
Los resultados experimentales se analizaron en diferentes rangos de presión relativa, 
utilizando el método BET para el cálculo de áreas de superficie aparente (el rango P/Po se 
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determinó utilizando el método propuesto por Rouquerol et al.). El análisis de 
microporosidad se realiza mediante el modelo Dubinin-Astakhov (en P/Po <0.1), el efecto 
de diferentes geometrías de poros y el efecto de rugosidad/heterogeneidad y 
homogeneidad de la superficie se estudió mediante modelos de teoría funcional de 
densidad en P/Po entre 10-6 y 1, utilizando el software AsiQWin. Para los sólidos 
mesoporosos se utiliza el modelo BJH, para el análisis de la mesoporosidad y la distribución 
del tamaño de poro. Las Tablas 6.1 a 6.3 resumen todos los parámetros de textura 
evaluados. 
Tabla 6.1. Propiedades texturales de los carbones activados por el modelo de B.E.T. y D.A. para 
CAG y CAG-M. 
Muestra 
BET DA (P/P0 < 0.1) QSDFT (P/P0 10-5-1) 
SBET 
[m2.g-1] 
C 
Vmic 
[cm3.g-1] 
Eo 
[kJ.mol-1] 
N 
Ancho de 
Poro 
[nm] 
VP 
[cm3.g-1] 
Ancho de 
Poro[nm] 
CAG 849 117 0,351 7,638 1,80 1,422 0,344 0.785 
CAG-M 192 388 0,068 6,845 2,20 1,480 0,428 1,182 
 
Tabla 6.2. Parámetros texturales determinados por el modelo de B.E.T. y D.A., para las sílices 
SBA-15, y SBA-15-M. 
Muestra 
BET DA (P/P0 < 0.1) NLDFT (P/P0 10-5-1) 
SBET 
[m2.g-1] 
C 
Vmic 
[cm3.g-1] 
Eo 
[kJ.mol-1] 
n 
Ancho de 
Poro 
[nm] 
VP 
[cm3.g-1] 
Ancho de 
Poro [nm] 
SBA-15 701 206 0,245 5,344 2,00 1,600 0,820 6,554 
SBA-15-M 136 55.8 0,061 3,216 1,60 1,880 1,007 32,65 
 
El área de superficie específica BET para las muestras magnéticas modificadas era de 136 
a 192 m2/g, es decir que el parámetro SBET disminuyó entre 80,6 a 77.4%, para las muestras 
SBA-15-M y CAG-M, respectivamente. Esto sugiere que la modificación del carbón activado 
y la sílice con magnetita por el método de coprecipitación disminuye el área superficial 
específica de los materiales, un análisis más detallado de la distribución del tamaño de 
poro de las muestras modificadas evaluadas por el modelo DFT en las Figuras 6.3 (a) y 
(b), también corrobora este comportamiento.  
 
Tabla 6.3. Volúmenes de Poro y ancho medio de poro de la SBA-15 y su modificación, evaluados 
por el modelo de B.J.H, para la rama de adsorción y desorción 
Muestra 
BJH Rama de Adsorción BJH Rama de Desorción 
Vol. Poro / 
cm3.g-1 
Ancho de Poro/ 
Nm 
Vol. Poro/ 
cm3.g-1 
Ancho de Poro/ 
nm 
SBA-15 0,684 6,507 0,747 4,921 
SBA-15-M 1,132 7,778 1,143 35,66 
 
El análisis del proceso de adsorción en sólidos mesoporosos está estrechamente 
relacionado con el concepto de condensación capilar. La condensación capilar es un 
proceso físico que ocurre en la adsorción en poros que tienen un tamaño entre 2 y 50 nm. 
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Es la fase final del proceso de adsorción y permite determinar la distribución del tamaño 
de los poros en los sólidos mesoporosos, al relacionar la presión en el equilibrio de vapor 
con el radio de curvatura del menisco, la tensión superficial y el volumen molar, conocido 
como el modelo BJH, en la Tabla 6.3, se puede observar que los volúmenes de poro total 
aumenta cuando se incluye la magnetita, esto se relaciona con la generación de porosidad 
intraparticular entre la magnética alojada en la porosidad y área externa de los sólidos 
porosos. 
 
6.1.3 Microscopia Electrónica de Barrido, MEB 
 
La microscopia de barrido electrónico es una técnica que se ha empleado para la 
caracterización de materiales adsorbentes. Esta técnica provee información acerca de la 
morfología y topología de las superficies sólidas. La micrografía de la superficie  externa 
de CAG se muestra en la imagen (a) de la Figura 6.4, en donde se observó a escala 
micrométrica que la superficie externa presenta cavidades con un alto grado de rugosidad, 
estos espacios son del orden de 5 µm, también se ven los macroporos de la superficie del 
CAG y grietas sobre la superficie de los sólidos los cuales se forman durante la activación 
por efecto del gas de oxidación en este caso el CO2 y la pérdida de material volátil durante 
la pirolisis [38].   
 
En la imagen (b) de la Figura 6.4, se observa que la magnetita cubre los poros existentes 
del carbón activado granular CAG, según las imágenes de MEB, los sitios del poro de CAG 
están cubiertos por una capa de magnetita cristalina amorfa. Por lo tanto, la magnetita 
puede nuclearse de manera no homogénea, sin embargo, puede llegar a los poros del 
carbón activado con un mayor crecimiento sobre los sitios de superficie disponibles 
restantes del carbón activado [55].  
 
La superficie de la SBA-15 se analizó también mediante un microscopio electrónico de 
barrido, la imagen (c) de la Figura 6.4, muestra la forma de SBA-15 entre partículas con 
forma de bastoncillos de longitud variable similar a una cuerda, con un tamaño de grano 
uniforme de aproximadamente 10 µm [38]. En cuanto la morfología de SBA-15M, la imagen 
(d) de la Figura 6.4, revela el crecimiento de tamaño considerable de partícula por la 
magnetita adsorbida en los bastoncillos de la SBA-15 [46, 60]. 
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Figura 6.4. Resultados de Micrografía SEM a diferentes magnificaciones para (a) CAG, (b) CAG-
M, (c) SBA-15, (d) SBA-15M 
6.1.4 Espectroscopia FTIR  
 
En el espectro IR de CAG-M Figura 6.5(b), exhiben dos fuertes bandas de absorción 
infrarroja a 570 cm-1 para modo estiramiento de Fe+3-O para los sitios tetraédricos y 
octaédricos; pero el modo de estiramiento Fe+2-O de los sitios octaédricos, no se logra 
visualizar, pues se esperaría ver una banda en 390 cm-1. Igualmente se observa tensión en 
la región de 3500-3300 cm-1 correspondiente a las flexiones fuera del plano de Carbono 
tipo C (sp3)-H y por último, las flexiones fuera del plano en forma de tijera en la región 
de 500cm-1 corresponden en este caso a la división de la banda infrarroja de magnetita a 
570 cm-1 la cual se divide y se desplaza en dos bandas a 632 cm− 1 y 594 cm− 1 [55]. En 
comparación del FT-IR para CAG espectro (a) de la Figura 6.5, presenta tensiones en la 
región de 3500-3300 cm-1 correspondiente a las flexiones fuera del plano de Carbono tipo 
C (sp3)-H, también presenta en la región de 1950 cm-1 flexiones correspondientes a 
carbonos tipo sp2 C=C=C. 
 
Por otro lado, espectro de FT-IR de SBA-15 y SBA-15M, se observa una gran banda ancha 
entre 3000-3500 cm-1, la cual corresponde pueden corresponder a las vibraciones de 
estiramiento -OH de los grupos silanol. Las bandas típicas de Si-O-Si se alcanzan a observar 
entre 810 y 1088 cm-1, presentes en ambas muestras, atribuyendo la red de sílice 
condensada [61]. 
 
Esto resultados de los espectros para la sílice magnetizada, confirma la funcionalización 
exitosa de SBA-15 con grupos basados en Fe+3; en la Figura 6.5(d) los espectros generados 
por la SBA-15M muestra un espectro con los grupos funcionales más importantes del 
adsorbente inicial, evidencia de que la magnetita en la superficie de la sílice no ha sido 
destruida. 
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(a) (b) 
 
 
 
 
(c) (d) 
 
 
 
 
Figura 6.5. Resultados de espectroscopia FT-IR para (a) CAG, (b) CAG-M, (c) SBA-15 y 
 (d) SBA-15M 
6.1.5 Espectroscopia Raman 
 
En la Figura 6.6, el espectro (a) presentan dos señales intensas anchas entre 1250 y 1750 
cm-1, correspondientes a la presencia de carbón D y G. Debido a las variaciones 
experimentales a las que fue sometido carbón, para obtener y modificar en cuanto la 
presión y la temperatura. Ya que posee una influencia en el grado de cristalinidad [62]. 
 
En el espectro (b), la intensidad de las bandas Raman, para la muestra CAG-M, no es igual 
que la muestra CAG, su intensidad varia gracias a la presencia de diferentes formas 
cristalinas de magnetita en los compuestos con diferentes orientaciones de muestra. La 
banda armónica de magnetita apareció con baja intensidad en 1113 cm− 1, mientras que 
la banda D y la banda G del carbón se producen a 1250 cm − 1 y 1550 cm − 1 [55].  
  
En cuanto al espectro (c) de la muestra SBA-15 muestra una intensa banda alrededor de 
500 cm-1, lo cual es atribuido a los anillos cíclicos de tetrasiloxano. La otra banda ubicada 
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en los 977 cm-1 es asignada de la misma manera a los anillos cíclicos de tetrasiloxano, y el 
efecto estiramiento entra los enlaces Si-O-Si y Si-OH [63].  
 
Por último, el espectro (d) de SBA-15M se logró observar dos bandas Raman a pesar del 
ruido de disparo (Shot noise), este ruido surge debido a la naturaleza aleatoria de la luz, 
la cual siempre se encuentra presente en cualquier conversión luz-corriente. Este tipo de 
ruido puede estar generado tanto por la corriente, como por la señal Raman y la 
fluorescencia que presente el material [64]. El ruido de disparo se presenta normalmente 
en los espectros como un rizado, el cual puede llegar a ocultar las bandas Raman o a 
confundirse con una de ellas [64], sin embargo, en los espectros no se observó con 
intensidad bandas rizadas, por lo que es posible afirmar que la intensidad de las bandas 
se debió a las diferentes formas cristalinas de magnetita en los compuestos. La banda 
armónica procedente de la magnetita apareció con baja intensidad en 350 cm−1.  
 
(a) (b) 
 
 
 
 
(c)  (d) 
 
 
 
 
Figura 6.6. Resultados de espectroscopia Raman para (a) CAG, (b) CAG-M, (c) SBA-15 y 
(d) SBA-15M 
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6.1.6. Titulación Potenciométrica.  
 
La química superficial de los sólidos puede ser evaluada mediante la titulación 
potenciométrica, en la cual se evalúa la deprotonación de los grupos ácidos sobre la 
superficie de un sólido a medida que aumenta el pH de acuerdo con su fuerza ácida (pKa), 
de acuerdo con esto, los grupos en la superficie de la partícula pueden realizar un 
intercambio iónico. Por otro lado, diferentes intervalos de pKa se correlacionan con el 
cambio de acidez de los grupos funcionales debido a la naturaleza de los grupos cercanos 
al grupo de interés [50].Las distribuciones de pKa evaluadas para los sólidos de trabajo se 
presentan en la Figura 6.7 (a) y (b). 
 
(a) (b) 
 
  
 
 
Figura 6.7. Distribución de pKa para (a) Carbón activado de partida y modificado, CAG y CAG-M y 
(b) Sílice mesoestructurada de partida y modificada, SBA-15 y SBA-15-M. 
El carbón activado tiene átomos de carbono en su estructura con valencia insaturada y 
grupos funcionales formados por heteroátomos, principalmente oxígeno y otros elementos 
en proporciones más pequeñas, esto hace que la naturaleza y la cantidad de grupos 
químicos funcionales sea responsable de la mayor o menor afinidad entre el adsorbente y 
el adsorbato. Para la asignación de los valores de pKa obtenidos en las titulaciones 
potenciométricas a los grupos funcionales se asume que los grupos ácidos carboxílicos 
generalmente tienen valores de pKa entre 2 y 5, mientras que los grupos Lactona toman 
valores de pKa entre aproximadamente entre 6 y 8,5. Los grupos fenólicos presentan 
valores de pKa cercanos a 9-11. En cuanto a grupos tipo pirona ubicados en los bordes de 
las capas grafénicas pueden presentar valores de pKa mayores a 9 hasta 13, dependiendo 
de la posición de la cetona y el anillo éter [65, 66]. 
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Tabla 6.4. Distribución de pKa y densidad de grupos superficiales por valor de pKa (mmol/g) 
determinados por titulación potenciométrica. 
           
Muestra 
CAG CAG-M SBA-15 SBA-15-M 
 pH pka (mmol/g) pka (mmol/g) pka (mmol/g) pka (mmol/g) 
pH 3-4 ---- --- 3.05 (0.071) --- 
pH 4-5 4,9(0,045) 4.5(0.133) ---- 4.7(0.701) 
pH 5-6 ---- --- ---- --- 
pH 6-7 6,5(0,039) 6.0(0.180) 6.32 (0.060) 6.5(3.256) 
pH 7-8 7,7(0,027) --- ---- --- 
pH 8-9 ---- 8.3(0.225) 8,08 (0.264) --- 
pH 9-10 9,3(0,046) --- ---- --- 
pH 10-11 ---- 11.1(1.373) ---- 11.1 (19.28) 
Total 0,157 1.912 0,395 23.23 
----: No se detectan mediante la técnica grupos superficiales 
con valores de pKa en este rango de pH 
 
La titulación potenciométrica para la muestra CAG evidencia que los grupos de ácidos 
carboxílicos (pKa< 7) en la superficie presentan valores de pKa en 4,91 y 6,53, y los grupos 
fenoles y quinona de 7,69 y 9,32, respectivamente (Tabla 6.4) 
 
La concentración y distribución de los grupos silanoles (Si-OH), de carácter hidrofílico y 
grupos los siloxanos (-Si-O-Si-) de carácter hidrofóbico definen la química superficial de 
las SBA-15. Los silanoles actúan en el mecanismo de interacción entre los adsorbatos. Los 
grupos silanoles pueden ser subdivididos de acuerdo con el número de grupos hidroxilo 
unidos para a átomo de silicio superficial, lo cual afecta la fuerza ácida del grupo. Los 
silanoles Q3 son aquellos en los que el silicio esta unido a dos átomos de oxígeno de la red 
silícea, las especies Q3 pueden ser de tipo aislado (libre) o vecinal, definido por la 
presencia o ausencia de un puente de hidrógeno entre los grupos hidroxilos adyacentes, 
respectivamente.  
Los valores de pKa reportado para silanoles Q3 están entre 2.0-4.5. Por otro lado, los 
grupos silanol gemínales o Q2, el valor de pKa reportado para la primera deprotonación es 
de 8.5 [67]: 
2SiOH SiOH H
+ + → +  2.77apK = −  (6.1) 
SiOH SiO H− + → +  6.77apK =  (6.2) 
 
La SBA-15 preparada en este trabajo presenta una acidez total de 0,395 moléculas. nm-2, 
de acuerdo con la información anterior la acidez de la superficie está relacionada con la 
deprotonación de los silanoles, por otro lado, la Figura 6.7 (b), evidencia que las especies 
de silanoles presentan valores de pKa de 3,05, 6,32 y 8,08, que de acuerdo con las 
ecuaciones (6.1) y (6.2) corresponde a la disociación de grupos silanoles tipo Q3, mientras 
que un pKa cercano a 8 corresponde a la primera deprotonación de grupos silanoles tipo 
Q2. Además, las paredes de la sílice son altamente desordenadas por lo que los grupos 
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silanol y siloxanos no se encuentran distribuidos de manera uniforme lo cual modifica las 
propiedades químicas de la SBA- 15 con respecto a una sílice cristalina en donde la 
superficie es totalmente hidroxilada. 
 
Por último, la química de la superficie de una partícula de magnetita no es uniforme, de 
hecho, está constituida por grupos oxo e hidroxilo, que pueden estar coordinados de forma 
individual, doble y triple, los átomos de oxígeno insaturado tienen una alta afinidad 
protónica, también la disposición de enlace del oxígeno. Los átomos con respecto a los 
átomos de hierro pueden ser octaédricos o tetraédricos. En solución acuosa, las partículas 
de magnetita producen una interfaz de óxido de hierro/agua, las superficies de las 
partículas están cargadas positiva o negativamente, debido a la adsorción de iones o 
debido a la disociación de grupos hidroxilo Figura 6.7 (b), evidencia que las especies de 
sobre la superficie de la magnetita presentan valores de pKa de 4,7, 6,5, 8,2 y 11 [68]. 
 
6.2 Modelos de isoterma Langmuir, Freundlich y Redlich-
Peterson para la adsorción de fenol y 4-nitrofenol  
 
Mediante las curvas de adsorción de compuestos fenólicos se determinó la capacidad de 
adsorción de CAG, CAG-M, SBA-15 y SBA-15M para las soluciones en diferentes 
concentraciones para Fenol y 4-NitroFenol.   
 
Para la obtención de las curvas de adsorción en equilibrio se siguió la metodología indicada 
en la sección 5.3.; En la Figura 6.8 se presentaron las curvas de calibración obtenidas 
para las soluciones de fenol y 4-nitrofenol, respectivamente, donde se empleó la ecuación 
de tendencia lineal para calcular la concentración real de fenol y 4-nitrofenol en 
soluciones acuosas a distintas concentraciones, antes y después del proceso de adsorción.  
 
(a) (b) 
 
 
 
 
 
Figura 6.8. (a) Curva de calibración obtenida experimentalmente para soluciones de Fenol de 0 
a 100 mg/L por espectrofotometría UV-Visible. (b)Curva de calibración obtenida 
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experimentalmente para soluciones de 4-Nitrofenol de 0 a 20 mg/mL por espectrofotometría UV-
Visible. 
 
A partir de los datos experimentales se obtuvo la isoterma de adsorción calculando Qe 
(Ecuación 6.3), que es la cantidad de adsorbato adsorbido en (mg/g), C0 es la 
concentración inicial de la solución (mg/L), Ce es la concentración en el equilibrio de la 
fase líquida (mg/L), m el peso del adsorbente en (g) y V es el volumen de la solución [69]: 
 
 
0( )e
e
C C
Q V
m
−
=   
 
(6.3) 
 
 
Con el fin de optimizar la caracterización de los sistemas de adsorción en estudio, se 
utilizaron los modelos de Langmuir, Freundlich y Redlich-Peterson para describir la 
naturaleza del equilibrio de adsorción. En las Tablas 6.5 y 6.6 se encuentran registrados 
los parámetros obtenidos de los modelos citados anteriormente. Estos modelos están 
representados matemáticamente como se muestra en la sección 2.8. 
 
 
Tabla 6.5. Resumen de ajuste a modelos de dos y tres parámetros para los sistemas de adsorción 
de Fenol. 
Modelos de Dos Parámetros de Ajuste 
Muestra 
Modelo de Langmuir Modelo de Freundlich 
Q0  
(mg/g) 
KL 
(L/g) 
R2 
KF 
(L/g) 
n R2 
CAG 61,8 0,485 0,840 23,5 2,63 0,840 
CAG-M 75,7 0,140 0,926 20,5 3,12 0,924 
SBA-15 1,56 0,049 0,588 0,314 3,25 0,545 
SBA-15-M 8,21 0,069 0,967 0,844 1,89 0,924 
Modelos de Tres Parámetros de ajuste 
Muestra 
Modelo Redlich-Peterson 
KRP aRP Β R
2 
CAG 4,40 -0,512 2,2*10-5 0,731 
CAG-M 6,30 0,017 1,42 0,922 
SBA-15 0,049 2,41*10-3 2,07 0,691 
SBA-15-M 0,339 3,43*10-3 2,20 0,992 
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Tabla 6.6. Resumen de ajuste a modelos de dos y tres parámetros para los sistemas de adsorción 
de 4-Nitrofenol. 
Modelos de Dos Parámetros de Ajuste 
Muestra 
Modelo de Langmuir Modelo de Freundlich 
QO 
(mg/g) 
KL 
(L/g) 
R2 
KF 
(L/g) 
n R2 
CAG 281 0,036 0,965 28,5 2,40 0,957 
CAG-M 355 0,038 0,980 44,9 2,59 0,982 
SBA-15 306 2,81*10-4 0,972 0,050 0,923 0,975 
SBA-15-M 1197 1,41*10-4 0,955 0,030 0,763 0,964 
Modelos de Tres Parámetros de ajuste 
Muestra 
Modelo Redlich-Peterson 
KRP aRP Β R
2 
CAG 12,2 0,078 0,891 0,966 
CAG-M 76,3 1,14 0,690 0,985 
SBA-15 0,095 0,200 4,43 *10-5 0,974 
SBA-15-M 0,110 -1,32*10-3 0,939 0,966 
 
Los parámetros resumidos en las tablas corresponden a: Q0 (mg/g) la capacidad de 
adsorción en la monocapa e KL (L/g) una constante de adsorción en equilibrio, para el 
modelo Langmuir, la constante está relacionada con la energía de adsorción y máxima 
capacidad de adsorción. Por otro lado, KF (L/g) es una constante de la adsorción en 
equilibrio y n es una constante característica asociada al grado de favorabilidad de la 
adsorción. Estas constantes de Freundlich están relacionadas con la capacidad de 
adsorción e intensidad respectivamente; y Qe (mg/g) es la masa de CAG, CAG-M, SBA-15 y 
SBA-15M adsorbido por masa de adsorbente [70]. Por último, los datos de isotermas pueden 
ser también descritos por el modelo de Redlich- Peterson, el cual describe una isoterma 
empírica que incorpora tres parámetros, combinando elementos de la ecuación de 
Langmuir y Freundlich; su mecanismo de adsorción no sigue la adsorción ideal de 
monocapa [70]. En las Figuras (6.9 – 6.12) se presentan las isotermas de adsorción para 
fenol y 4-nitrofenol para la serie de sólidos de carbón activado, carbón activado 
magnetizado y sílice mesoestructurada SBA-15 y magnetizada ajustados a los modelos 
anteriormente mencionados. 
 
Los parámetros obtenidos por los modelos de isotermas en fase acuosa, indicaron que el 
modelo Langmuir y Freundlich se ajustaron mejor a los datos experimentales para las 
muestras estudiadas con 4-nitrofenol (Tabla 6.6).  
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 (a) (b) 
  
 
Figura 6.9. Isotermas de adsorción de fenol para (a) carbón activado y (b) carbón activado 
magnetizado. 
 
(a) (b) 
  
 
Figura 6.10. Isotermas de adsorción de fenol SBA-15 y SBA-15Magnetizada. 
Realizando la comparación del potencial de la capacidad máxima de adsorción, 
representada por QO del modelo de Langmuir, se pueden evidenciar una mayor capacidad 
de adsorción de las muestras de CAG y CAG-M, para el fenol. Mientras que para el 4-
nitrofenol, se observa que las sílices SBA-15 y SBA-15-M presentaron un potencial mayor 
de capacidad de adsorción (Tabla 6.5-6.6). No obstante se debe resaltar el cambio en la 
forma de las isotermas (Figura 6.10 y 6.12), mientras que para los carbones activados 
parece que al aumentar la concentración de adsorbato se alcanza una capacidad máxima 
a las concentraciones trabajadas (Figura 6.9 y 6.11), las isotermas obtenidas para la SBA-
15 y su modificación parecen obedecer a un efecto sinérgico entre la concentración y la 
capacidad de adsorción, es decir a mayor concentración hay una mayor capacidad de 
adsorción, al menos para las concentraciones evaluadas en este trabajo, lo que también 
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puede relacionarse con una mejor correlación de los datos cuando son descritos por el 
modelo de Redlich-Peterson. 
 
(a) (b) 
  
 
Figura 6.11. Isoterma de adsorción de 4-Nitrofenol para CAG y CAG-M. 
 
(a) (b) 
 
 
 
Figura 6.12. Isotermas de adsorción de 4-Nitrofenol para SBA-15 y SBA-15 Magnetizada. 
 
De acuerdo a la clasificación realizada por Giles [31], las isotermas obtenidas para las 
muestras GAC y GAC-M en diferente medida presentan una comportamiento semejante a 
las isotermas tipo L lo cual indica que existen afinidad entre el adsorbente y el adsorbato, 
a bajas concentraciones, relacionándose con la química superficial del carbón activado y 
su área superficial disponible para el proceso de adsorción, también sugiere una saturación 
progresiva del sólido. Las muestras de carbón en concentraciones menores de 4-nitrofenol 
aumentan considerablemente. Después llega a valores constantes a pesar del aumento de 
concentración de 4-nitrofenol, indicando el punto de saturación de los sitios activos 
disponibles para la adsorción sobre la superficie del carbón.  
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En cuanto a las isotermas obtenidas para la sílice mesoestructurada, se observan 
pendientes a concentraciones bajas, mucho más alejadas del eje Y, evidenciando una 
menor interacción entre el adsorbato y el adsorbente y por lo tanto menores valores de 
adsorción, por ejemplo el fenol sobre SBA-15 y SBA-15-M; para el 4-nitrofenol se observa 
que la interacción se favorece con el aumento de la concentración del adsorbato, de hecho 
de acuerdo al Q0 evaluado para el sistema SBA-15-M – 4-nitrofenol, el parámetro describe 
un mejor resultado en los materiales magnetizados, este sistema puede ser descrito por 
una isoterma tipo S, en donde se evidencia un punto de inflexión y cambio en el 
comportamiento de la isoterma a concentraciones mayores. 
 
Sin embargo, en la isoterma (b) de la Figura 6.12, se observaron dos tendencias, por lo 
que se procedió a optimizar la caracterización del sistema de adsorción, modelando 
Langmuir, Freundlich y Redlich-Peterson nuevamente para describir la naturaleza de 
adsorción de los datos de la primera tendencia Figura 6.13(a) y luego se modelaron los 
datos correspondientes a la segunda Figura 6.13(b). De igual manera en la Tabla 6.7, se 
encuentran resumidos los parámetros, en donde podemos seguir observando un sistema 
descrito por una isoterma tipo S y un Qo máximo de adsorción con el 4-Nitrofenol.   
 
(a) (b) 
 
 
 
 
Figura 6.13. Isoterma de adsorción de 4-nitrofenol para SBA-15M de dos tendencias. 
 
 
 
Tabla 6.7. Resumen de ajuste a modelos de dos y tres parámetros para los sistemas de adsorción 
de SBA-15-M 4-Nitrofenol. 
Modelos de Dos Parámetros de Ajuste 
Muestra 
Modelo de Langmuir Modelo de Freundlich 
QO KL R
2 KF n R
2 
SBA-15M 
Tendencia 1 
55,3 0,04 0,993 4,406 1,88 0,985 
SBA-15M 
Tendencia 2 
5983 1,36 *10-4 0,927 0,044 0,65 0,955 
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Muestra 
Modelo Redlich-Peterson 
KRP aRP Β R
2 
SBA-15M 
Tendencia 1 
1,61 0,008 1,296 0,993 
SBA-15M 
Tendencia 2. 
1,11 0,395 6,00 *10-6 0,929 
 
Al correlacionar un parámetro textural como el área BET con Q0 máximo de adsorción 
obtenido por el modelo de Langmuir del fenol y 4-Nitrofenol para cada uno de los sólidos, 
Figura 6.14 (a) y (b), es posible observar una relación inversa, es decir, a pesar que el 
área superficial disponible ha disminuido drásticamente en los sólidos magnetizados, la 
capacidad de adsorción es mayor para estos sólidos, lo cual puede sugerir un efecto 
sinérgico del proceso de adsorción cuando se incluyen las nanopartículas de magnetita, 
tanto en la superficie del carbón activado como de la sílice mesoestructurada. 
 
Por otro lado, si se establece una correlación entre los grupos totales obtenidos mediante 
la titulación potenciométrica con respecto Q0 de adsorción del modelo Langmuir para fenol 
y 4-nitrofenol se obtiene las Figuras 6.14 (c) y(d) y se evidencia una relación directa, 
entre una mayor cantidad de grupos superficiales, la capacidad de adsorción de las 
moléculas de interés también aumenta, esto puede estar relacionado con el aumento de 
sitios activos para interactuar con las moléculas. En la siguiente sección se discute los 
posibles mecanismos mediante los cuales se lleva a cabo el proceso de adsorción, ya que 
mediante las correlaciones anteriormente establecidas ha sido posible elucidar el papel 
importante de la química superficial en estos sistemas de estudio. 
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Figura 6.14.  Correlación del área superficial con respecto Q0 de adsorción del modelo Langmuir 
para fenol y 4-NF (a) sólidos CAG y CAG-M (b)Sólidos SBA-15 y SBA-15M.  Correlación del total de 
grupos obtenidos en la titulación potenciométrica con respecto Q0 de adsorción del modelo 
Langmuir para fenol y 4-NF para los sólidos (c) sólidos CAG y CAG-M (d) sólidos SBA-15 y SBA-15M. 
 
6.2.1 Mecanismos de Adsorción  
 
El análisis de los resultados experimentales sugiere un papel relevante de la química 
superficial sobre el proceso de adsorción. Esta deducción está en concordancia con datos  
analizados en literatura, por ejemplo, recientemente se han realizado estudios sobre los 
mecanismos de adsorción de fenoles sobre carbones activados, en donde se estudia 
principalmente la interacción del oxígeno, en este trabajo Zawadzki y Biniak [71, 72] 
estudiaron las interacciones del oxígeno con carbones en solución a diferentes valores de 
pH. Con base a los resultados de la espectroscopia FTIR, sugirieron que los iones superoxo 
se formaron en el primer paso de la adsorción de oxígeno en la superficie de carbón, y 
que posteriormente sufren un reordenamiento adicional en la superficie del carbón, 
formando una serie de compuestos de oxígeno en la superficie (Pasos 1 a 3). Por lo tanto, 
el proceso de adsorción irreversible de fenol puede ser descrito por los siguientes pasos 
(Figura 6.15): 
 
2 2( ) ,adsO C C O
 + →  (Paso 1) 
2( ) 2( ) ,ads adsC O e C O
  •+ →  (Paso 2) 
2( ) ( ) ,ads adsC O C C O C O
 •   • + → +  (Paso 3) 
2( ) 6 5 6 4 2( ) ,adsC O C H OH C O C H O H O
 •  •+ → +  (Paso 4) 
( ) 6 5 6 4 ( )( ) 2 ,ads adsC O C H OH C O C H O H
 •  •+ → +  (Paso 5) 
6 4 6 5 6 4 1 ( )( ) ( ) (2 1) ,n adsC O C H O nC H OH C O C H O H n H
 •  •
++ → + −  
(Paso 6) 
( ) .adsH C C H
 + →  (Paso 7) 
Figura 6.15 Mecanismo de adsorción del fenol en carbono, Tomado de [72]. 
 
En el paso 4, las moléculas de oxígeno adsorbidas reaccionan directamente con las de 
fenol. Por lo tanto, el mecanismo de adsorción irreversible de fenol, descrito por los pasos 
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del (1-7) está determinado por la presencia de radicales libres en una superficie de 
carbono [72].  
 
En cuanto a la capacidad de adsorción de la magnetita (Fe3O4), éste se caracteriza por ser 
un buen adsorbente para fenol y 4-nitrofenol de soluciones acuosas, según Kuntail y Manoj  
[73]. La capacidad de adsorción  de la magnetita con respecto al fenol, se debe a la fuerte 
interacción entre  hierro (Fe) y el átomo  de oxígeno del grupo hidroxilo (-OH) [73], porque 
se produce una interacción de tipo enlace hidrogeno entre el adsorbente y el adsorbato, 
dado que el  grupo hidroxilo del fenol, puede actuar como un aceptor o donor de hidrogeno 
según sea el caso. Sin embargo, en esta investigación se obtuvo un Q0 de adsorción del 4-
nitrofenol mayor que para el Q0 de adsorción del fenol. Esto puede deberse a la 
intervención de otros factores, los cuales afectan el proceso de adsorción del fenol, como 
por ejemplo la densidad electrónica del anillo bencénico, las interacciones no covalentes 
y π-electrón, según lo encontrado por Moon Jun et. al [74]. 
 
Por otro lado, el mecanismo de adsorción del 4-Nitrofenol sobre la superficie carbonosa 
es importante evaluar los datos obtenidos desde los modelos teóricos, el Qo de la isoterma 
de Langmuir es el parámetro más adecuada para describir la adsorción de monocapa, este 
tipo de isoterma explica la adsorción del 4-nitrofenol mejor que la del fenol. Al comparar 
los parámetros de Langmuir (Tabla 6.6), se observa  que la adsorción es mayor para el 4-
nitrofenol que para el fenol, también, la adsorción de compuestos fenólicos ocurre por la 
formación de complejos donor-aceptor de electrones entre el anillo aromático del fenol y 
los grupos funcionales de la superficie; la presencia de grupos que extraen electrones en 
el anillo en 4-nitrofenol ayuda a formar complejos más estables por lo tanto mayor es la 
constante [75]. De acuerdo a lo anterior, se puede evidenciar el papel anillo aromático y 
los sustituyentes sobre él (grupos hidroxilo y nitro en lados opuestos), puesto que el anillo 
aromático contiene electrones π que pueden establecer una fuerte interacción hacia el 
electrón π deslocalizado de las capas grafénicas del carbón activado, lo que resulta en la 
interacción π-π. Los grupos electro-atrayentes como el grupo nitro, mejoraron la 
interacción π–π y reducen la repulsión entre electrones π de anillos aromáticos 
consecutivos, lo que resulta en una mayor adsorción de 4-nitrofenol en la superficie de los 
sólidos [76].Finalmente la interacción de la magnetita con 4-Nitrofenol, tiene una fuerte 
interacción con el oxígeno del grupo nitro y el Fe de la magnetita. La molécula 4-nitrofenol 
tiende a disminuir la densidad electrónica [73, 77]. 
 
En base a resultados obtenidos por Toufaily et. al [78], que la interacción de adsorción en 
materiales como SBA-15, se debe al enlace de hidrógeno entre el oxígeno de los materiales 
SBA-15 y el hidrógeno ácido de los compuestos fenólicos (fenol, 4-nitrofenol), por lo tanto, 
el ligando suele ser de carácter básico, actúa sobre los átomos de oxígeno, los cuales se 
vuelven más básicos pudiendo convertir las interacciones más favorables, según sea el 
caso [78]. 
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6.2.2 Calorimetría en soluciones de Fenol y 4-Nitrofenol 
 
En la Tabla 6.8 se muestran los valores de entalpía de inmersión en soluciones acuosas de 
las moléculas de estudio, para el adsorbato de fenol, se utilizaron tres concentraciones: 
baja (10 ppm), intermedia (60 ppm) y alta (100 ppm); mientras que para el adsorbato de 
4-Nitrofenol se utilizaron cuatro concentraciones: baja (10 ppm), intermedia 1 (60 ppm), 
intermedia 2 (100 ppm) y alta (500 ppm). 
 
Tabla 6.8. Entalpias de Inmersión de fenol y 4-nitrofenol 
 
 
Sólidos 
FENOL 4-NITROFENOL 
10 ppm 
(J/g) 
60 ppm 
(J/g) 
100 ppm 
(J/g) 
10 ppm 
(J/g) 
60 ppm 
(J/g) 
100 ppm 
(J/g) 
500ppm 
(J/g) 
CAG 20,73 10,28 11,12 7,539 11,61 10,59 17,92 
CAG-M 2,683 4,468 7,659 4,529 10,03 7,909 13,25 
SBA-15 12,06 11,81 21,27 36,66 22,99 16,38 25,20 
SBA-15M 5,186 7,117 17,74 10,17 5,605 5,673 8,323 
 
En la Figura 6.14 se correlaciona las entalpías de inmersión con las concentraciones 
iniciales de las soluciones empleadas en las isotermas de adsorción, valores entálpicos que 
para el caso de los sólidos magnetizados CAG-M y SBA-15-M son menores en comparación 
con los obtenidos para los sólidos de partida CAG y SBA-15. Se observa entonces una 
entalpía de inmersión neta que contempla, (i) el mojado del sólido, (ii) la difusión de 
solvente y soluto a los sitos activos, (iii) la interacción del solvente con los sitios activos, 
(iv) y el intercambio de las moléculas de solvente por la molécula de soluto sobre el sito 
activo para que se lleve a cabo el proceso de adsorción. Como se mencionó anteriormente 
los valores entálpicos de los sólidos magnetizados sugieren una interacción menos 
energética, esto puede estar relacionado con la presencia de procesos endotérmicos como 
la difusión de las moléculas de estudio a los sitios activos de la magnetita, así como un 
mayor requerimiento energético relacionado con el intercambio de las moléculas de 
solvente, en este caso agua, en los sitios activos para la interacción. 
  
Al analizar la Figura 6.16, se observa que para los sistemas GAC-Fenol, SBA-15-4-
Nitrofenol y SBA-15-M-4-Nitrofenol, el primer punto corresponde a la entalpía obtenida en 
la inmersión de las soluciones acuosas en la menor concentración (10mg/L), se considera 
que cuando hay una baja concentración del adsorbato, las interacciones solvente-grupos 
superficiales determinan mayormente el efecto entálpico desarrollado. Las entalpías 
posteriores suelen aumentar o mantenerse alrededor de un valor cercano entre ellos para 
todos los sistemas, la entalpía desarrollada esta entonces determinada por la interacción 
entre el adsorbato y los sitios activos de adsorción [79]. 
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 (a) (b) 
  
(c) (d) 
  
Figura 6.16 (a) correlación de entalpias en fenol a 10-100 ppm para CAG, CAG-M (b) correlación 
de entalpias en fenol a 10-100 ppm SBA-15 y SBA-15M. (b) correlación de entalpias en 4-
Nitrofenol a 10-500 ppm para CAG, CAG-M, y (d) correlación de entalpias en 4-Nitrofenol a 10-500 
ppm para SBA-15 y SBA-15M. 
 
De acuerdo a lo anterior, la entalpía determinada involucra las interacciones de agua y 
fenol o 4-nitrofenol, estás moléculas y la superficie del carbón activado, la SBA-15 y las 
nanopartículas de magnética depositadas en la superficie de estos sólidos, y el agua y la 
superficie de los sólidos. Cuando se realiza el proceso de inmersión en agua, es posible 
determinar el calor transferido por las interacciones entre las moléculas de agua y 
moléculas de agua y la superficie del sólido. Cuando se determina la entalpía de inmersión 
en una solución, es posible evaluar las interacciones soluto-solvente y soluto-superficie, 
procesos que están involucrados durante la adsorción [79]. 
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7 Conclusiones 
 
• La caracterización textural de las muestras magnetizadas evidenció que el sólido 
magnetizado SBA-15-M tiene un volumen de mesoporos de 1,113 cm3/g y un valor de 
área BET de 136 m2/g mientras que el sólido CAG-M presenta un valor de área BET de 
192 m2/g, los valores obtenidos están relacionados con la cantidad de magnetita Fe3O4 
depositada en el precursor, dichos resultados muestran que el área superficial de los 
materiales disminuyó 80,6% y 77.4%, respectivamente, lo cual evidenció la 
modificación del carbón activado y la sílice con magnetita por el método de 
coprecipitación el cual bloqueó la porosidad de los sólidos y generó un porosidad 
intraparticular, sin embargo esta obstrucción parcial de poros no comprometido la 
capacidad de adsorción en los sólidos magnetizados. Gracias a los resultados 
experimentales obtenidos de las isotermas de adsorción de fase liquida, se demostró 
una buena afinidad adsorbato-adsorbente entre los sólidos magnetizados y los 
compuestos fenólicos estudiados, en especial el 4-nitrofenol. 
 
• Se observó con los datos experimentales obtenidos de los modelos de Langmuir, 
Freundlich y Redlich-Peterson; una mejor interacción entre el adsorbato y el 
adsorbente SBA-15M con el 4-nitrofenol, por el contrario, el fenol presentó mejor 
interacción con el sólido magnetizado CAG-M. Debido a esto se confirmó que la 
adsorción del fenol y 4-nitrofenol en solución acuosa se ve afectada por el contenido 
de grupos superficiales y la presencia de sustituyentes en el anillo aromático. Por 
ejemplo, el grupo (-NO2-) del 4-nitrofenol se caracteriza por ser fuertemente 
desactivante, provocando la particularidad de atraer densidad electrónica, 
significando un comportamiento favorable para la adsorción en superficies porosas. En 
cambio, el fenol posee el grupo (-OH-), considerado fuertemente activante, lo cual 
disminuye la densidad electrónica del anillo aromático, inhibiendo un poco las 
atracciones electrostáticas, sin embargo, el fenol presentó buena interacción con el 
CAG y CAG-M, por lo que el mecanismo de adsorción del fenol es irreversible en este 
caso, cuyo resultado es determinado por la presencia de radicales libres en una 
superficie de carbono. 
 
• Los resultados experimentales fisicoquímicos obtenidos como (MEB), nos permitió 
obtener información acerca de la morfología y topología de las superficies de cada uno 
de los sólidos, en donde se obtuvieron imágenes esperadas de bastoncillos 
característicos para la morfología de la SBA-15, también se obtuvieron imágenes de 
una superficie externa con cavidades rugosas, características para el carbón activado 
granular CAG, finalmente las imágenes obtenidas para los sólidos magnetizados nos 
permitió observar la presencia de nanopartículas de magnetita adheridas sobre la 
superficies de los sólidos de partida.  
 
• En cuanto los resultados fisicoquímicos por espectrofotometría FT-IR y espectroscopia 
Raman, se lograron identificar los grupos funcionales de las moléculas presentes en los 
sólidos de partida y los sólidos magnetizados. En el caso de los carbones por la técnica 
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Raman, se observaron las bandas G y D correspondientes a la presencia de carbón, 
complementándose con los espectros de FT-IR donde aparecieron las flexiones 
correspondientes de C(sp3)-H y C=C. Por otro lado, para las sílices en los espectros de 
FT-IR se observaron bandas correspondientes a los grupos silanoles y siloxanos, de igual 
manera la información fue complementada con los espectros de Raman, en los que se 
evidenciaron bandas características de anillos cíclicos de tetrasiloxanos y ciclos 
tetrasiloxanos. Por último, para ambos sólidos magnetizados en FT-IR se observaron 
las bandas esperadas para los modos de estiramiento de los enlaces Fe-O y en Raman 
se vieron los desplazamientos de las bandas correspondientes a los cristales de 
magnetita.  
 
8 Recomendaciones 
 
• Complementar la caracterización de la química superficial de los sólidos por 
desorción térmica programada (TPD), espectroscopía foto electrónica de rayos X 
(XPS), con el fin de comparar y establecer nuevas correlaciones con las propiedades 
fisicoquímicas y entalpías de inmersión.  
 
• Realizar ensayos de regeneración de los carbones activados, SBA-15 y sólidos 
magnetizados y evaluar el porcentaje de recuperación del sólido  
 
• Realizar pruebas de funcionalización de los adsorbentes para incluir grupos que 
permitan influenciar la separación de los compuestos de estudio en ensayos 
competitivos.  
 
• Emplear otras técnicas de caracterización de la química superficial de los 
materiales magnetizados.  
 
 
9 Anexo: Producción Científica. 
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